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RESUMEN  
La tenacidad a fractura (KIC) es un parámetro determinante en el comportamiento mecánico de 
materiales frágiles y se define como la resistencia de un sólido a la propagación de grietas en su 
interior. Generalmente, en su determinación se emplea la mecánica de fractura elástica lineal (LEFM), 
que se basa en la suposición de que los materiales son homogéneos, continuos e isótropos, así como 
en la existencia de grietas con radio nulo en su punta. Sin embargo, su aplicación en materiales 
reales presenta ciertas limitaciones, ya que en la mayoría de casos las hipótesis señaladas no se 
cumplen y, por tanto, los resultados obtenidos no suelen corresponder con los valores 
experimentales. 
En el caso particular de materiales cerámicos, la determinación experimental de KIC se puede realizar 
mediante diversas técnicas, como son el método IM (Identation Microfracture), SENB (Single-edge 
Notched Beam), SEPB (Single-Edge Precracked beam) o SEVNB (Single-edge V-notched Beam), 
entre otros. En todos los casos (excepto el IM), la  muestra se somete a un estado de flexión hasta 
alcanzar su rotura. No obstante, estos métodos presentan diversos inconvenientes que hacen que su 
utilización en este tipo de materiales sea limitada. De todos ellos, el que ha demostrado una mayor 
fiabilidad en la obtención de la tenacidad es el SEVNB. En él, una entalla es ejecutada según el 
procedimiento convencional (SENB) y, posteriormente, se afila su punta  mediante diversas pasadas 
con una cuchilla altamente afilada. Esta técnica permite obtener radios en punta realmente pequeños, 
pudiendo emplear la teoría LEFM en el cálculo de la tenacidad, pero aún así puede presentar ciertas 
limitaciones en materiales de tamaño de grano micrométrico. Para este último caso existen, 
actualmente, otro tipo de técnicas de mecanizado que permiten obtener entallas con radios en punta 
muy reducidos y que, por tanto, permitirían emplear en el cálculo de la tenacidad la teoría clásica. Una 
de estas técnicas es el mecanizado láser, tecnología muy extendida en diversos ámbitos científicos e 
industriales, que permite fabricar entallas con radios prácticamente nulos en su punta y, por tanto, 
conseguir una mayor aproximación a las hipótesis de partida de la mecánica de fractura lineal. No 
obstante, esta tecnología puede producir microfisuración en el frente de entalla, pudiendo alterar los 
resultados de tenacidad obtenidos.  
El propósito del presente proyecto es realizar un estudio  y caracterización de la región microfisurada 
en el frente de entallas realizadas mediante mecanizado femtoláser con pulsos ultra cortos en una 
probeta de circona dopada con itria (3Y-TZP), con tamaño de grano micrométrico (330nm), variando 
parámetros como el número de pasadas de láser, la velocidad de aplicación y/o la energía aportada 
durante el proceso. Asimismo, se tratará de evaluar y discutir la posible influencia que esta 
microfisuración puede tener en la determinación de la tenacidad de fractura. El estudio de la región 
microfisurada se llevará a cabo empleando tomografías obtenidas mediante tecnología FIB, así como 
el software AVIZO para el posterior tratamiento, modelizado 3D y análisis de los datos obtenidos. 
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I.     PREFACIO 
Los materiales cerámicos se definen como compuestos sólidos formados mediante aplicación de 
calor, o bien calor y presión de forma simultánea, creados por (a) un elemento sólido metálico (Ti, Zr) 
y otro elemento sólido no metálico (C, B) o no metal (O2), (b) una combinación de, al menos, dos 
elementos sólidos no metálicos, o bien (c) una combinación de, como mínimo, dos elementos sólidos 
no metálicos y un no metal.  
Aunque existen diversas clasificaciones para este tipo de materiales, dependiendo principalmente de 
sus propiedades químicas, mecánicas o físicas, la más sencilla, general y práctica de todas es la 
siguiente: cerámicas tradicionales y cerámicas técnicas o avanzadas. Las denominadas cerámicas 
tradicionales, que han tenido un papel relevante en la historia de la civilización, han contado con 
múltiples usos desde su descubrimiento, ya sea en la fabricación de recipientes o utensilios varios de 
uso cotidiano, vidrios  o, actualmente, en la fabricación de elementos sanitarios o de ornamentación, 
entre otras muchas aplicaciones. No obstante, en las últimas décadas, otro tipo de materiales 
cerámicos, las llamadas cerámicas técnicas o avanzadas, han adquirido una gran relevancia  debido 
a su amplia utilización en aplicaciones de alta tecnología, como pueden ser comunicaciones ópticas, 
biomedicina, componentes electrónicos o magnéticos, sensores y actuadores, recubrimientos de altas 
prestaciones o  producción de energía, entre otras. 
 Algunas de las propiedades más interesantes de los materiales cerámicos son: elevada capacidad 
refractaria, gran resistencia mecánica a altas temperaturas, alta resistencia al desgaste, estabilidad 
química, buena capacidad de aislamiento térmico y eléctrico, elevada resistencia a la oxidación o 
bajas densidades. No obstante, su naturaleza química y, en particular, el tipo de enlaces de estos 
compuestos (covalentes o una combinación iónico-covalente) los convierte en materiales muy duros y 
extremadamente frágiles, propiedades que limitan su utilización en multitud de aplicaciones. Uno de 
los factores que tienen mayor influencia sobre el comportamiento mecánico de los materiales 
cerámicos es su sensibilidad a las grietas o fisuras, debido al efecto de concentrador de tensiones 
que producen dichas discontinuidades junto con la baja  capacidad de estos materiales para poder 
disipar o absorber dicho incremento de tensiones mediante deformación plástica (a diferencia de 
metales o polímeros). La tenacidad a fractura (KIC) es el parámetro encargado de cuantificar la 
resistencia de un material a la propagación de grietas en su interior y para su determinación pueden 
emplearse diversas técnicas experimentales, cuya eficacia y fiabilidad dependerá de la naturaleza del 
material y de la fabricación de la muestras. No obstante, de todos los métodos existentes, uno de los 
más empleados en materiales cerámicos es el ensayo de flexión en probetas estandarizadas con pre-
fisuras o entallas. Sin embargo, la obtención de valores fiables está directamente relacionado con el 
radio en la punta de la entalla y con la posible degradación de la muestra en su frente, debido a la 
introducción de microfisuras producidas durante la etapa de mecanizado que pueden alterar el 
comportamiento mecánico del material. 
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1.  CIRCONA 
1.1  PROPIEDADES DE LA CIRCONA 
La circona (ZrO2) es un óxido insoluble en agua que se extrae de diversos materiales minerales, 
aunque desde un punto vista industrial los más empleados son la baddeleyita (ZrO2 monoclínica 
impura) y el zircón (compuesto de silicato de circonio –ZrO2·SiO2). En forma natural puede 
encontrarse  de forma aislada en la baddeleyita, aunque con ciertas trazas o impurezas de otros 
materiales, como pueden ser el TiO2, FeO2 o HfO2. No obstante, otra fuente empleada en la 
obtención de circona es a partir del zircón (ZrSiO4), mediante diversas técnicas como pueden ser la 
precipitación, cloración, calcinación, descomposición térmica o disociación térmica. 
La circona es un material con muchas propiedades interesantes (elevada resistencia al desgaste y 
abrasión, módulo elástico, dureza, bajo coeficiente de fricción, alta temperatura de fusión, resistencia 
mecánica y tenacidad a fractura relativamente alta, elevado grado de biocompatibilidad  o estabilidad 
en medios químicamente agresivos), que la convierten en un material muy atractivo, desde un punto 
de vista tecnológico, adquiriendo en los últimos años una gran importancia en varios ámbitos 
científicos e industriales. Debido a las propiedades anteriormente mencionadas, la circona es utilizada 
en la fabricación de sensores, electrolitos en pilas de combustible, barreras térmicas, implantes o 
prótesis y otras aplicaciones estructurales. 
Una de las propiedades más interesantes e importantes de la circona,  y que hace que en la 
actualidad sea ampliamente utilizada como material estructural, es el fenómeno de aumento de 
tenacidad por transformación de fase. Esta propiedad del material permite retener la fase tetragonal 
metaestable a temperatura ambiente, creando la capacidad de poder sufrir una transformación local a 
fase monoclínica bajo altas tensiones que se generan en puntos cercanos a la punta de una grieta. 
Este fenómeno de transformación produce una expansión volumétrica de aproximadamente un 3-4% 
en la proximidad de la punta de la grieta, hecho que produce una tendencia al cierre de la misma y 
dificulta su propagación, produciendo de este modo un aumento en la tenacidad del material.  
No obstante, aunque dicho mecanismo de transformación t-m produce un aumento de la tenacidad 
de la circona tetragonal policristalina (TZP),  también tiene efectos negativos en el material. Se trata 
del fenómeno conocido como degradación hidrotérmica o envejecimiento a baja temperatura (Low 
Degradation Temperature). Este proceso sucede, en la superficie del material,  por la transformación 
t-m de forma espontánea cuando el material se encuentra en ambientes húmedos, provocando un 
micro-agrietamiento en la superficie afectada que reduce su integridad estructural. 
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1.2  FORMAS CRISTALOGRÁFICAS DE LA CIRCONA 
A presión atmosférica, la circona pura se presenta en tres formas polimórficas (monoclínica, 
tetragonal y cúbica) en función de la temperatura [18]. 
La fase monoclínica es estable hasta los 1170ºC y presenta una estructura de fluorita distorsionada.  
Por encima de esta temperatura (1170ºC), y hasta alcanzar una temperatura de 2370ºC, su 
microestructura sufre una transformación, adquiriendo estructura tetragonal. Esta fase es importante 
para que la circona tenga mayor tenacidad. 
De los 2370ºC hasta su temperatura de fusión (2680ºC), la fase estable presenta estructura cúbica. A 
temperaturas elevadas, la fase predominante es la fase cúbica con pequeñas cantidades de 
precipitados tetragonales o monoclínicos. Estos precipitados suelen estar presentes en los límites de 
grano de la circona policristalina.  
 Las fases que muestran un mayor interés tecnológico son la estructura tetragonal y monoclínica. 
Durante el proceso de enfriamiento, la circona pura sufre un proceso de transformación de fase 
tetragonal a monoclínica. Esta transformación, que tiene lugar en torno a los 850-950ºC, es de 
naturaleza  martensítica,  por tanto se trata de una trasformación sin difusión en la que se produce el 
movimiento  simultáneo de átomos. Dicha transformación provoca un cambio instantáneo en la red 
cristalina produciendo, a su vez, un incremento de volumen en el material.  Este proceso de 
transformación, producido durante el enfriamiento posterior a la sinterización del material, provoca 
inevitablemente un agrietamiento y degradación general del mismo, motivo por el cual la  circona 
químicamente pura no tiene ningún interés tecnológico en aplicaciones ingenieriles. 
Para evitar su degradación pueden añadirse diversos agentes estabilizantes durante su fabricación, 
en su mayoría óxidos (CaO, CeO2, MgO, Y2O3, etc.). Estos aditivos, además de aumentar la 
resistencia de la fase matriz de la circona, estabilizan la fase tetragonal mediante la supresión del 
proceso de transformación sufrido por el material durante el enfriamiento. Como consecuencia de 
este proceso se produce la formación de precipitados de circona tetragonal metaestable a 
temperatura ambiente, cuya trasformación a fase monoclínica, inducida  por estados tensionales 
externos o residuales, supone la base para uno de los procesos de aumento de tenacidad más 
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1.3 CLASIFICACIÓN DE MATERIALES CERÁMICOS DE BASE CIRCONA 
 Los materiales cerámicos de base circona se clasifican en función de la distribución de la fase 
tetragonal, siendo el tipo y la cantidad de sustancia dopante o estabilizante uno de los principales 
factores que determinan el tipo de estructura estabilizada. Los estabilizadores  más empleados son 
los óxidos de calcio, magnesio, itrio y cerio. El estudio y control de este aspecto es de gran 
importancia para el empleo de estos materiales en multitud de aplicaciones tecnológicas. A 
continuación se realiza una clasificación de los distintos cerámicos base circona de acuerdo con su 
microestructura [3], así como  algunas de sus principales características: 
- Circona completamente estabilizada FSZ (Fully Stabilised Zirconia). Cuando la cantidad de 
dopante es suficientemente elevada (la cantidad de MgO, Y2O3 o CaO es superior al 16%, 
8% o 16%, respectivamente), se obtienen cerámicos con un 100% de fase cúbica. Su 
elevada conductividad iónica hace que, entre sus aplicaciones más destacadas, se 
encuentren: sensores de oxígeno, conductores electrónicos, células eléctricas o celdas 
electrolíticas de combustible.  
- Circona parcialmente estabilizada PSZ (Partially-Stabilizied Zirconia). Esta estructura se 
obtiene cuando la cantidad de dopante es menor que la empleada en FSZ y, por tanto, no se 
llega al 100% de estabilización de fase cúbica. Como ejemplo, la cantidad de estabilizante 
puede estar entorno a 8-10% para MgO o CaO y alrededor del 5-8% para Y2O3. La circona 
obtenida de este modo posee una matriz con microestructura de granos gruesos, 
consistentes en circona cúbica y precipitados más pequeños  de circona tetragonal o 
monoclínica. La ventaja de este material es doble ya que, por un lado, la existencia de otras 
fases disminuye el coeficiente de dilatación térmica asociado al cambio de volumen de la 
transformación tetragonal-monoclínica, con lo que se disminuye la posible degradación 
asociada a dicha transformación y, por otro lado, los precipitados en fase tetragonal 
aumentan la tenacidad del material. 
- Circona totalmente tetragonal TZP (Tetragonal Zirconia Polycristal). Es uno de los sistemas 
más estudiados. Dicha sustancia está compuesta, casi en su totalidad, de fase tetragonal con 
un tamaño de grano pequeño, pudiendo contener también una segunda fase con estructura 
cúbica. Se caracterizan por ser densas y por su alta tenacidad. La importancia tecnológica de 
estos materiales reside en sus excelentes propiedades mecánicas a temperatura ambiente y 
en su buena resistencia al desgaste o corte. En general, suele emplearse óxido de itrio (Y2O3) 
y Cerio (CeO3) como estabilizantes, que se designan con los prefijos Y y Ce, 
respectivamente, acompañados por un número que representa el % molar de sustancia 
dopante. Dicha estabilización permite retener a temperatura ambiente (para la cual, la 
estructura estable es la monoclínica) una estructura tetragonal.   
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1.4 SISTEMA CIRCONA-ITRIA (ZrO2 - Y2O3) 
A continuación se muestra el diagrama de fases de este sistema: 
 
Figura I.1: Diagrama de fases del sistema Circona-Ytria [11]. 
En él puede observarse como, dependiendo de la concentración de Y2O3 y la temperatura, pueden 
coexistir distintas fases. Atendiendo al diagrama de fase de esta solución binaria, se observa que la 
región  de solución sólida de las fases tetragonal y monoclínica se encuentra comprendida entre 
1200-1250ºC y una temperatura algo inferior a los 600ºC, según sea el porcentaje de estabilizante. 
En general, los materiales de base circona Y-TZP comerciales contienen entre 1,75 y 3,5% molar de 
Y2O3. Su sinterización se realiza entre 1400 y 1500 ºC, produciendo un material de grano muy fino 
con elevada resistencia mecánica. Su microestructura está formada, principalmente, por granos 
tetragonales de dimensiones aproximadas entre 0,2 y 1 µm, variando su morfología en función de la 
cantidad de fase vítrea intergranular. La fase vítrea, rica en contenido de Y2O3, se encuentre en los 
bordes de grano. Esta fase produce ciertas ventajas durante la etapa de sinterizado, concretamente 
durante la densificación, ya que proporciona un medio idóneo para la obtención de una rápida 
homogeneización química, además de limitar el  crecimiento de grano y evitar la formación potencial 
de microfisuras de origen térmico (gracias a que su baja rigidez permite acomodar las expansiones 
térmicas anisótropas producidas durante los cambios de temperatura). No obstante, el aumento en el 
contenido de esta fase vítrea repercute de forma negativa en algunas propiedades mecánicas del 
material, pudiendo reducir su tenacidad. 
Los valores de la tenacidad  del material dependen de la cantidad de estabilizante empleado y del 
tamaño de los granos tetragonales. El aumento del porcentaje de dopante provoca una disminución 
en los valores de la tenacidad y la resistencia a flexión, independientemente de la temperatura de 
sinterizado. Los valores máximos de resistencia a flexión se obtienen con porcentajes de entre un 2-
3% molar de estabilizante, consiguiéndose mediante métodos de sinterizado convencionales.  
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En cuanto al tamaño de grano, su importancia radica en la influencia que esta característica tiene 
sobre el proceso de transformación de fase: existe un valor crítico por encima del cual la 
transformación se produce de un modo espontáneo, disminuyendo, de ese modo, las propiedades 
mecánicas del material. Por este motivo es vital limitar el tamaño de grano a un estrecho rango de 
valores. 
Unos de los principales problemas que presenta el empleo de este material para aplicaciones 
tecnológicas es el fenómeno de degradación a baja temperatura (LTD). Dicho fenómeno provoca un 
descenso brusco en los valores de tenacidad y resistencia mecánica del material, principalmente en 
ambientes húmedos, motivado por la transformación t-m espontánea de granos superficiales que 
producen zonas de microagrietamiento.  
1.5 TRANSFORMACIÓN DE FASES EN CERÁMICOS DE BASE CIRCONA 
En los últimos años el estudio de cerámicas  de base circona ha experimentado un gran avance por el 
alto interés tecnológico y las amplias posibilidades que ofrece este material desde un punto de vista 
ingenieril. Las múltiples aplicaciones con las que cuenta este material son, principalmente, debido a 
las  buenas propiedades mecánicas que presenta en función de su composición química y de los 
tratamientos térmicos llevados a cabo. Este sistema presenta un equilibrio de fases interesante 
porque contiene fases de carácter metaestables o diversas posibilidades de microestructuras, 
dependientes del tratamiento térmico o el proceso de fabricación empleado.  
En  términos generales, las transformaciones de fase ocurren, básicamente, de dos formas diferentes 
[28]: con difusión (en función de la temperatura) o sin difusión o martensítica (independiente de la 
temperatura y producida bajo un enfriamiento rápido). 
Las trasformaciones de fase a altas temperaturas y  con difusión en cerámicas como la circona deben 
realizarse controlando los parámetros que determinan la morfología, tamaño y ubicación de la fase 
tetragonal. De este modo, se pueden conseguir multitud de propiedades mecánicas deseadas en 
diversas aplicaciones tecnológicas. 
En cuanto al otro tipo de transformación de fase, denominada transformación martensítica, se 
produce bajo un enfriamiento rápido del material y se trata de un mecanismo independiente de la 
temperatura (por tanto, atérmico y sin difusión) que lo experimentan varios materiales metálicos y no 
metálicos. Las velocidades a las que sucede este tipo de transformación son próximas a la velocidad 
del sonido (trasformación por un proceso de cizalladura). La condición necesaria y suficiente para que 
dicho proceso se lleve a cabo es que se produzca un cambio estructural en estado sólido, sin difusión 
y en donde el movimiento de cada átomo implicado sea menor a un espaciado interatómico.  
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En el caso particular de 3Y-TZP, el tipo de transformación que tiene un mayor interés tecnológico es 
de tipo martensítico, dado que gran parte de su microestructura está compuesta por granos 
tetragonales  metaestables. En este caso, cuando un grano sufre la transformación t-m, pasando de 
fase tetragonal a monoclínica, la deformación provocada induce la transformación en los granos 
metaestables adyacentes de forma autocatalítica. Si la transformación se produce en el material en 
estado “polvo”, no existen restricciones por parte de la matriz, por lo que el proceso se produce de 
forma libre. Sin embargo, en el caso  de una fase cristalina, en la cual la matriz impone restricciones a 
la dilatación producida durante la transformación, los granos próximos al primer grano transformado 
sufren la transformación como consecuencia del elevado estado tensional producido por la restricción 
del sistema. 
Debido a la trasformación martensítica, la estructura tetragonal sufre una deformación altamente  
anisotrópica. Por un lado, los ejes a y c de la celdilla sufren una aumento de longitud importante, 
mientras que en el eje b dicho aumento es prácticamente despreciable. Este cambio en los valores de 
los parámetros reticulares, producto de un enfriamiento rápido, provoca un aumento de volumen, 
aproximadamente, un 3-4% en dos de las direcciones de la retícula y una  disminución en la otra 
dirección, provocando fisuras en el material. 
Cuando una grieta se propaga, el campo de tensiones generado en su punta induce la transformación 
de los granos tetragonales cercanos a ella, adquiriendo una estructura monoclínica 
(termodinámicamente estables a temperatura ambiente). Este proceso genera un  aumento de 
volumen y la creación de tensiones de compresión  a nivel local, oponiéndose a la propagación de 
dicha grieta y, por tanto, aumentando la tenacidad del material. 
Dicha transformación, producida a una temperatura T (T<Ms, siendo Ms la temperatura de inicio de la 
transformación martensítica) puede verse  inducida al añadir energía adicional al sistema gracias a la 
creación de un estado tensional en el compuesto, ya sea mediante la aplicación externa de un campo 
de fuerzas o bien mediante tensiones internas generadas en el interior de propio material o tensiones 
residuales (p.e variaciones bruscas de temperatura o por  efecto de choque térmico). La energía 
necesaria para la activación de la transformación depende del tamaño de grano inicial, siendo mayor 
a medida que el tamaño de grano disminuye.  
El tamaño de grano es un factor determinante en las propiedades mecánicas del material. La 
resistencia máxima es inversamente proporcional al tamaño de grano, siendo mayor a medida que su 
tamaño disminuye, a diferencia de la tenacidad, que ve incrementado su valor a medida que el 
tamaño aumenta. Por otro lado, la estructura tetragonal es estable a temperatura ambiente siempre y 
cuando el tamaño de grano sea inferior a cierto tamaño crítico. Por encima de este tamaño, la 
transformación ocurrirá de manera espontánea al producirse el enfriamiento desde la temperatura de 
sinterizado, provocando la degradación de las propiedades mecánicas del material por fisuración [22]. 
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Por tanto, se trata de encontrar una solución de compromiso para obtener las propiedades más 
adecuadas para cada aplicación. 
Por último, es importante destacar el papel que desempeña el dopaje de materiales cerámicos base 
circona en la estabilización de la transformación t-m (ya indicado en apartados anteriores), hecho 
imprescindible para su utilización en multitud de aplicaciones tecnológicas. Un requisito esencial para 
que la circona adquiera una mayor tenacidad es que posea una estructura tetragonal. No obstante, 
debido a la facilidad con la que se produce su transformación a fase monoclínica, es necesario su 
estabilización (dopaje). Esta estabilización se consigue añadiendo óxidos metálicos (MgO, CaO, Y2O3 
o CeO2) para estabilizar la fase tetragonal a temperatura ambiente. Estos óxidos estabilizadores 
impiden la transformación t-m, reduciendo su temperatura de inicio (dicha temperatura dependerá de 
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2.  PROPIEDADES MECÁNICAS EN MATERIALES CERÁMICOS 
Dada la naturaleza frágil de los materiales cerámicos, una de las propiedades con mayor influencia en 
su comportamiento mecánico es la resistencia a la propagación de grietas, también conocida como 
tenacidad. El origen de estas grietas puede ser consecuencia de posibles defectos internos o 
superficiales del material, o bien por la presencia de tensiones residuales. Teniendo en cuenta que la 
fractura de materiales cerámicos tiene su origen en grietas que actúan como puntos de concentración 
de tensiones, los valores de tensión bajo los cuales un conjunto de piezas nominalmente idénticas y 
sometidas a las mismas condiciones de carga llegan a rotura muestran una amplia dispersión, 
llegando en muchos casos hasta valores del 100%. Esto no sucede con materiales dúctiles (p.e 
metales), donde la dispersión puede alcanzar, en general, valores del 4-8%. Por tanto, el valor medio 
de la resistencia puede ser un parámetro de diseño en materiales dúctiles pero no puede ser 
empleado en el diseño con materiales frágiles, en donde se requiere un estudio detallado del valor de 
este parámetro para determinar la probabilidad del factor de seguridad adecuado para cada 
aplicación en cuestión. 
Por ello, se cree conveniente explicar los conceptos básicos de esta propiedad mecánica, así como 
los distintos métodos experimentales empleados en su determinación y los posibles factores que 
influyen en su comportamiento. 
2.1  TENACIDAD DE FRACTURA 
La tenacidad se puede definir como la resistencia de un material a la propagación de grietas. Dada la 
complejidad matemática involucrada en tratar con fenómenos de deformaciones inelásticas y 
plásticas, no existen métodos analíticos para evaluar la tenacidad de materiales semifrágiles y 
dúctiles que tengan aplicación universal. Por tanto, para cada caso en particular (en función del tipo 
de material y sus aplicaciones) resulta necesario evaluar y emplear los métodos que den valores y 
resultados más fiables.  
Desde un punto de vista ingenieril, la tenacidad de fractura [16] es el valor crítico del factor de 
intensidad de tensiones que se alcanza al aplicar un incremento de carga (ya sea externa o interna) 
en un material frágil con una grieta preexistente, provocando su propagación de un modo inestable. 
La existencia de una grieta produce un incremento local de tensión en su punta experimentando una 
rápida propagación cuando las tensiones alcanzadas en ese punto superan un valor crítico. Por otro 
lado, se define el factor de intensidad de tensiones (K) como la relación existente entre la tensión 
aplicada en un componente y la tensión producida en la punta de una grieta. Este parámetro depende 
de la longitud de la grieta, a, según la relación: 
    (Ec. I.1) 
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Siendo  Y  un valor numérico (muy próximo a la unidad) que depende de la geometría del conjunto 
formado por el componente y la grieta existente. 
La tenacidad  KI se calcula determinando el factor de intensidad de tensiones para un modo de carga 
tipo I (abertura de la grieta producida por la aplicación de una tracción normal al plano de 
propagación) y su origen se fundamenta en la mecánica de fractura elástico lineal (LEFM), siendo una 
medida de la magnitud del campo de tensiones generado en la punta de una grieta.  En este caso nos 
referimos a KIC, tenacidad de fractura, como la combinación crítica de una tensión aplicada y un 
tamaño de grieta necesario para provocar el fallo catastrófico en un componente de naturaleza frágil. 
Las unidades de este parámetro son MPa m1/2 y es una propiedad del material, siempre y cuando nos 
encontremos en un estado de deformación plana. Como síntesis, puede indicarse que la condición de 
fractura  de una pieza se produce cuando: 
    (Ec. I.2) 
Se denomina grieta crítica al defecto que, al propagar, produce la fractura en un material frágil.  Estas 
grietas críticas, presentes en el interior o en la superficie del material, pueden tener diferentes formas 
y tamaños, así como estar localizadas y orientadas de modo aleatorio respecto de las tensiones 
aplicadas, hecho que provoca una gran variabilidad en los valores de resistencia del material. Por 
tanto, no resulta posible prever el comportamiento a fractura de un componente cerámico únicamente 
considerando un análisis de su microestructura, sino que resulta imprescindible un estudio  y 
caracterización de los posibles defectos presentes en el material mediante métodos experimentales.  
Dada la elevada probabilidad de existencia de defectos en cualquier componente cerámico, ya sean 
producidos durante la etapa de sinterizado o procesado, y la complejidad que supone, bajo cargas 
aplicadas, la interacción de los estados tensionales generados por éstos , los ensayos más utilizados 
en la determinación de la  tenacidad de fractura KIC suelen consistir en muestras de geometrías 
simples, sometidas a configuraciones de carga  claramente  definidas  y con la presencia de una 
única grieta de geometría conocida. Estos factores se encuentran  claramente recogidos en varios de 
los ensayos estandarizados internacionalmente para materiales cerámicos y otros materiales frágiles, 
como son los ensayos Chevron  o los métodos de flexión en muestras prefisuradas (SENB, SEPB o 
SEVNB).  
Como ya se ha indicado, los defectos tienen una elevada influencia en el comportamiento a fractura 
de un material cerámico. Los defectos pueden clasificarse en dos grandes grupos: extrínsecos e 
intrínsecos [4]. Los defectos extrínsecos se originan durante el mecanizado de los componentes, 
debidos principalmente al impacto, desgaste o corrosión durante su utilización, etc. Por otra parte, los 
defectos intrínsecos se encuentran presentes en la microestructura del  material. En un material 
policristalino ideal totalmente denso, los granos del material pueden constituir los defectos críticos, ya 
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que los límites de grano son regiones de baja densidad donde los defectos pueden concentrarse 
durante la etapa de sinterizado. No obstante, cuando se analizan superficies de fractura de materiales 
cerámicos pueden encontrarse defectos mayores que los defectos de grano,  producidos, al igual que 
en el caso anterior, durante la etapa de sinterizado y debidos a imperfecciones  microestructurales 
presentes en la cerámica en estado “verde”. El procesado de materiales cerámicos suele realizarse a 
través de tecnologías de sinterizado de materia prima en estado de polvo a temperatura ambiente y 
posteriores tratamientos térmicos en los que se producen fenómenos de difusión en estado sólido. 
Además de diferencias en la composición producidas por una mezcla deficiente de la materia prima o 
por contaminación de sustancias no deseadas, los defectos intrínsecos que pueden encontrarse en 
materiales cerámicos son poros, grietas o regiones con diferente densidad. 
Aunque la tenacidad de fractura se considera una propiedad intrínseca de cada  material, al igual que 
el módulo de Young (E) o el módulo de corte o cizalla (G) y, por tanto, todas las técnicas válidas 
empleadas en la su determinación  deberían  presentar resultados semejantes (siempre teniendo 
presente cierto rango de incertidumbre inherente a cada tipo de ensayo), multitud de estudios llevados 
a cabo indican que los valores experimentales de KIC suelen presentar un elevado grado de 
dispersión. 
Además de los defectos microestructurales, otro factor con gran influencia en el comportamiento 
mecánico de los materiales cerámicos son las tensiones residuales en el material, como 
consecuencia de sus propiedades térmicas (ver anejo A [3]). Entre las posibles causas de generación 
de esta tensiones se encuentra el proceso de enfriamiento que se lleva a cabo desde la temperatura 
de sinterizado. Estas tensiones suelen producirse en los límites entre granos de fases con diferentes 
coeficientes de expansión térmica o entre granos de una misma fase que presenten anisotropía en 
este coeficiente. Estos fenómenos pueden provocar microfisuración durante la etapa de enfriamiento 
y, por tanto, reducir la resistencia del material. Otro motivo de generación de tensiones residuales 
puede ser las transformaciones de fase asociados a cambios volumétricos en el material 
(transformación t-m).  Sin embargo, el control de estos estados tensionales residuales es el origen  de 
algunos mecanismos de aumento de tenacidad, como se verá en más adelante. 
Efecto de la microestructura en la tenacidad 
Dada la naturaleza frágil de los materiales cerámicos, su empleo en aplicaciones ingenieriles se 
encuentra limitado, principalmente, por su comportamiento frente a la presencia de defectos. Esto 
implica que el material debe tener, por tanto,  una elevada tenacidad. Por ello, además de tratar de 
reducir  la presencia de defectos, otra alternativa consiste en estudiar y entender cómo los elementos 
de la microestructura pueden ser modificados o alterados para mejorar esta propiedad. 
La tenacidad a fractura de materiales policristalinos puros [29] suele ser, en términos energéticos, del 
orden de dos veces superior a la energía necesaria para planos de fácil clivaje (pudiendo llegar a ser 
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de hasta 10 veces). Por otro lado, existen dos características principales  que promueven el aumento 
de la tenacidad en este tipo de materiales, como son la trayectoria de fractura y las tensiones 
internas. 
La propagación de grietas [10] puede ser intergranular (a través de los límites de grano) o 
transgranular (a través del grano). La fractura transgranular suele presentar una superficie de 
prácticamente lisa mientras que la superficie de fractura intergranular muestra un aspecto más 
rugoso, definida por la topología de los bordes de grano. El factor determinante a la hora de producir 
un tipo u otro de propagación será el valor de la energía de fractura en la trayectoria de la grieta, 
siendo más favorable el tipo de fractura que posea menor energía de fractura. No obstante, los 
materiales con tamaño de grano fino suelen presentar mayor tendencia a fractura intergranular 
mientras que a medida que el tamaño de grano aumenta la tendencia es a presentar fractura 
transgranular. Conviene recordar, en este sentido, que la rotura intergranular en materiales 
policristalinos es condición necesaria para que puedan producirse algunos mecanismos de aumento 
de tenacidad (Bridging). 
 
Figura I.2: Esquemas de (a)  grieta transgranular y (b) grieta intergranular [28]. 
Efecto del tamaño de grano en la tenacidad 
El tamaño de grano tiene influencia tanto en la tenacidad como en la resistencia del material. No 
obstante, esta influencia puede dividirse según sean materiales que tengan simetría cristalina cúbica 
o no. Rice (2000) realizó mediciones de la tenacidad de fractura de materiales con simetría cúbica, 
concluyendo que dicha propiedad es prácticamente independiente del tamaño de grano. Por otro 
lado, materiales policristalinos con estructura cristalina no cúbica generalmente suelen presentar un 
valor máximo de tenacidad de fractura para tamaños de grano intermedio. Por último, conviene 
señalar que materiales con granos que presentan una relación longitud-espesor elevada suelen ser 
particularmente efectivos en el incremento de la tenacidad. 
2.1.1 Métodos de determinación de la tenacidad de fractura 
Existen diversos ensayos estandarizados para la determinación de la tenacidad a fractura en 
materiales frágiles, como son los ensayos de indentación, el ensayo de doble torsión o los ensayos de 
flexión. No obstante, de todos ellos, los métodos más empleados suelen ser los de indentación y 
rotura por flexión, debido a su relativa simplicidad y bajo coste en la preparación de las probetas. Sin 
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embargo,  cuentan con ciertas desventajas en su aplicación, como puede ser una distribución no 
uniforme de resultados o las alteraciones provocadas por deformaciones que producen zonas 
plásticas localizadas.  
En cuanto a los ensayos de tracción, muy empleados en la caracterización y desarrollo de materiales 
metálicos o poliméricos, tienen una aplicación muy limitada en cerámicos, debido principalmente a su 
naturaleza frágil y a la elevada tendencia a fallar a tensiones relativamente bajas. Algunos de las 
principales causas, además de por la existencia de defectos y grietas de diversos tamaños de grano, 
así como los inconvenientes que supone su ensayo a tracción [18], son: 
- La preparación de probetas para ensayar a tracción en materiales cerámicos es, dado la 
geometría y dimensiones de las mismas, realmente complicado, debido a la dificultad 
existente en su mecanizado. 
- Una vez la muestra está preparada, los posibles problemas en la alineación de las probetas a 
la hora de llevar a cabo el ensayo de tracción producen una transferencia de carga no 
uniforme sobre el área de la muestra a ensayar. 
- La elevada presencia de defectos superficiales en materiales frágiles. Este hecho provoca 
que dichos defectos actúen como entallas o concentradores de tensiones. 
- Dificultad en los ensayos de tracción a la hora de sujetar la probeta mediante mordazas. 
- Debido a las causas anteriormente planteadas, deben ensayarse un gran número de 
muestras para obtener un valor estadístico representativo de la resistencia del material. Este 
aspecto implica un importante coste económico y de tiempo. 
Si nos centramos en los ensayos de flexión y de indentación [19], las diferencias  existentes entre 
ambas técnicas a la hora de determinar la tenacidad de fractura son varias. Desde un punto de vista 
geométrico, en los ensayos de flexión la muestra debe contar con una geometría simple y muy bien 
definida para la cual las condiciones de carga y los estados de tensión generados sean perfectamente 
conocidos durante el transcurso del ensayo. En los ensayos de indentación, en cambio, no existe 
ninguna geometría especial a la hora de definir la muestra, siendo la única condición que pueda ser 
pulida de un modo correcto y adecuado (preparación de la superficie). En cuanto a las condiciones 
previas del método, en los ensayos de flexión se emplean muestras con una entalla previa 
perfectamente definida (SENB, SEPB o SENVB) para la cual existe un factor de intensidad de 
tensiones determinado, mientras que la técnica de indentación no requiere de entallas o pregrietas 
para la ejecución del ensayo. En este último caso, las grietas generadas en la muestra  son 
producidas por el ensayo, al entrar en contacto el indentador con la superficie de la muestra o, más 
concretamente, al retirarse la carga aplicada (a causa de las tensiones residuales generadas).  
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La instrumentación necesaria para cada metodología también muestra diferencias: en el caso de los 
métodos por flexión, la aplicación de la carga sobre la muestra se lleva a cabo mediante maquinas 
universales de  ensayos mecánicos, a diferencia de los métodos de indentación, en los que la 
muestra se carga con un durómetro o indentador. 
 En cuanto a la zona afectada y el tipo de rotura durante el ensayo, también son claras las diferencias 
entre ambas técnicas. En el caso de los ensayos de flexión la grieta preexistente propaga de modo 
catastrófico a lo largo de toda la muestra, mientras que en los métodos de indentación la deformación 
se produce y propaga bajo la punta del indentador hasta alcanzar la superficie de la muestra, 
generándose diversas grietas que se detienen una vez se alcanza la condición de equilibrio.  
Por último, el estado de la muestra una vez finalizado el ensayo presenta evidentes diferencias entre 
ambos métodos: en los ensayos de flexión la grieta propaga a lo largo de toda la sección de la 
probeta, fracturándola por completo y produciendo dos fragmentos totalmente independientes, 
mientras que en las técnicas de indentación no se produce la separación de ninguna parte de la 
muestra (sin tener en cuenta el fenómeno de spalling o desprendimiento de pequeños fragmentos de 
la superficie del material, más acentuado cuanto mayor sea la carga aplicada en el indentador), sino 
únicamente la formación de múltiples grietas y de estados de tensiones residuales de elevada 
complejidad.  
Ensayos de indentación 
Los métodos de indentación [19] son ensayos que han sido ampliamente utilizados en la evaluación 
de algunas propiedades mecánicas de los materiales cerámicos, siendo una de ellas la tenacidad a 
fractura. Además, las relaciones existentes entre la rigidez y superficie de contacto y las propiedades 
elásticas de los materiales han hecho de la indentación instrumentalizada una herramienta muy 
utilizada en la caracterización de materiales. Inicialmente, esta técnica adquirió gran  popularidad 
(principalmente la indentación Vickers) debido a las grandes ventajas que ofrecía en la determinación 
de parámetros de fractura. Para su ejecución se requiere un volumen de material muy pequeño, 
siendo  las medidas muy rápidas de tomar, relativamente fáciles de interpretar y con un bajo coste 
económico. No obstante, en la actualidad hay diversos autores que ponen en entredicho su eficacia a 
la hora de determinar la tenacidad o cualquier otro parámetro de fractura, sobre todo después de 
llevarse a cabo diversos “Round Robin” y mostrar discrepancias en los resultados obtenidos.  
El principio fundamental en el empleo de ensayos de indentación en la determinación de parámetros 
de fractura fue planteado, aproximadamente, hace tres décadas por Evans y Charles. Estos 
consideraban que podían utilizarse las grietas iniciadas en las esquinas de la huella de indentación en 
ensayos de microdureza Vickers para determinar la tenacidad de fractura en materiales cerámicos. A 
partir de este momento, el método contó con  una gran aceptación y han sido múltiples las relaciones 
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publicadas (pueden contarse más de 30) por varios autores para determinar este parámetro a partir 
de esta tipología de ensayo. 
Una de las múltiples ecuaciones empleadas en el cálculo de la tenacidad de un material mediante 
indentación fue la desarrollada por Cock y Lawn [29]: 
    (Ec. I.3) 
Donde cm es la longitud máxima estable de la grieta generada justo antes del fallo de la muestra, Y es 
un parámetro de forma de la grieta y σm es la carga aplicada en el identador. 
La preparación previa de la muestra suele resultar bastante sencillo, consistiendo básicamente en 
preparar y pulir la superficie sobre la cual se llevará a cabo la indentación, sin necesidad de realizar 
ninguna entalla o prefisura previa. Posteriormente se aplica sobre la superficie a ensayar el 
indentador sometido a una determinada carga y se procede, seguidamente, a su descarga. El 
resultado es la formación de una zona plástica  bajo la huella del identador, una vez éste es retirado, 
provocando una zona de afectación localizada alrededor de la impresión, así como la generación de 
fisuras  superficiales, originadas por un campo de tensiones residuales, en cada una de las esquinas 
de la huella. La relación existente entre la longitud de estas grietas, la carga de identación, el tamaño 
de la huella, el módulo elástico del material y una constante empírica de calibración permiten 
determinar la tenacidad a fractura del material ensayado. 
Como ya se ha indicado, son diversos los autores y estudios realizados que muestran  dudas sobre la 
fiabilidad y consistencia de esta técnica en la determinación de parámetros de fractura. Las 
principales conclusiones que se desprenden de estos estudios son: 
 
- Obtención de un amplio rango de resultados en  la determinación de la tenacidad de 
materiales cerámicos,  a partir de longitudes de grietas similares, al aplicar las diversas 
ecuaciones existentes. 
- Ninguna de las ecuaciones planteadas aporta resultados fiables para diferentes tipos de 
materiales cerámicos. Todas ellas requieren calibraciones experimentales y su ámbito de 
aplicación se reduce, generalmente, a un material concreto. 
- Cuando se aplican las diversas ecuaciones en la estimación de la resistencia a fractura, los 
resultados varían según la longitud de las fisuras generadas que, a su vez, depende de la 
fuerza aplicada en la indentación. En la mayoría de casos, la relación existente entre la carga 
aplicada y la longitud de grieta generada no suele mostrar un comportamiento fiable ni 
predecible (gran variabilidad de resultados y cierta aleatoriedad), siendo la obtención de 
ecuaciones matemáticas que describan dicho comportamiento una tarea realmente compleja. 
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Por otro lado, el resultado de los ensayos de indentación en  cerámicos también presenta cierta 
dependencia en función del tipo de enlace  y microestructura del material. En el caso de cerámicos 
covalentes de elevada dureza (p.e carburo de Silicio), la deformación y fractura producida es diferente 
a la que se produce en materiales con estructura cúbica y enlazados iónicamente (p. e óxido de 
magnesio). Asimismo, materiales cerámicos de grano fino y grueso generalmente no deforman ni 
fracturan del mismo modo. 
No obstante todo lo expuesto anteriormente, se ha creído conveniente indicar y comentar brevemente 
dos de los ensayos de indentación más empleados en la determinación de la tenacidad, dada su 
amplia utilización aún hoy en día. El ensayo de microfactura por indentación se trata de una técnica 
muy empleada en materiales cerámicos, debido principalmente a que las dimensiones de las fisuras y 
su morfología permiten, mediante el empleo de relaciones empíricas, obtener valores aproximados de 
la tenacidad de fractura. El valor de la tenacidad puede calcularse a partir de las longitudes de las 
fisuras generadas. Esta técnica consiste, básicamente, en aplicar mediante un indentador una carga 
determinada en la superficie del material, dejando una huella residual, característica de los procesos 
de deformación irreversible. Esta deformación provoca un estado tensional residual de tracción bajo la 
zona de contacto que, a su vez, genera fisuras con una morfología y dimensiones determinadas que 
se propagan de forma local hasta alcanzar el equilibrio.  Este método consiste en la medición directa 
de la huella de indentación y las longitudes de las fisuras generadas. A partir de estos valores y del 
factor de intensidad de tensiones residuales producido se puede estimar la tenacidad a fractura del 
material. Este parámetro depende, además de la longitud inicial de la fisura, de la dureza y del módulo 
de elasticidad del material ensayado. Los principales inconvenientes de esta técnica son que el valor 
de la tenacidad calculado puede variar con la magnitud de la carga de indentación empleada. Por 
este motivo, los valores obtenidos no suelen tener una buena correlación con los resultados obtenidos 
mediante otros ensayos.  
Otro ensayo muy utilizado, y que se ha creído conveniente incluirlo en los métodos de indentación, es 
el ensayo de rotura por flexión de muestra indentada.  Este método determina la tenacidad a fractura 
mediante un ensayo a flexión de una probeta normalizada con fisuras de indentación. El valor del 
factor de intensidad de tensiones es la suma de dos términos: uno debido a las tensiones residuales 
de indentación y otro debido a la carga aplicada por el ensayo. Para que el resultado obtenido 
mediante esta técnica sea considerado válido, el crecimiento subcrítico de las fisuras producidas por 
la indentación, previo al ensayo de flexión, no debe verse afectado por las condiciones del entorno o 
medio ambiente (p.e, humedad). Por ello, durante la etapa de flexión del ensayo, la velocidad de 
aplicación de la carga debe ser los suficientemente elevada como para no permitir la influencia del 
entorno en los resultados determinados. 
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Ensayos de flexión 
En la actualidad está ampliamente aceptado que los ensayos mecánicos más idóneos para la 
determinación de los parámetros  de fractura en materiales cerámicos, y que ofrecen mejores 
resultados para su caracterización mecánica, son los ensayos de flexión. En ellos, las relaciones 
empleadas en la determinación de la resistencia a flexión de la muestra ensayada representan la 
mayor tensión del material en el momento de la rotura. La resistencia a flexión de los materiales 
cerámicos presenta una gran dependencia del estado y propiedades del propio material, 
especialmente de los defectos y grietas existentes. Por otro lado, la gran influencia de la variación en 
el tamaño, la distribución y la naturaleza de dichos defectos hace necesario ensayar un gran número 
de muestras para poder obtener un valor estadístico representativo de la resistencia a flexión de 
materiales cerámicos. Para la obtención de este valor de resistencia debe recurrirse a un tratamiento 
estadístico de los datos y a la utilización de alguna de las distribuciones que mejor se ajustan a este 
tipo de comportamiento (Ver anejo B [3]). 
En los ensayos a flexión [16][28] suelen emplearse probetas estandarizadas con entallas de 
geometría y tamaños conocidos, sometidas a deformaciones crecientes, siendo diversos los motivos 
para esta estandarización. El primero de ellos consiste en definir una muestra con una geometría lo 
más sencilla posible, en la cual el estado tensional generado durante la fase de aplicación de carga 
sea conocido en todo momento. Por otro lado, la muestra debe contar con una única entalla afilada y 
de geometría claramente definida, de modo que pueda conocerse el estado tensional en la zona no 
agrietada y  el factor de intensidad de tensiones generado por el sistema  muestra-entalla ensayada. 
El objetivo de estos condicionantes es eliminar, o limitar al máximo, las posibles ambigüedades que 
puedan producirse en la determinación del valor de KIC en la punta de la entalla en el momento que  la 
muestra alcance la condición crítica y colapse. El cumplimiento de todos estos factores requiere de 
una relación matemática que defina la tenacidad a fractura del material en función de la geometría de 
la muestra, de la entalla y de la máxima carga aplicada en el momento del colapso.   
 Existe una amplia variedad  de muestras y estados de carga en los cuales los factores de intensidad 
de tensiones resultan conocidos para una grieta de geometría y tamaño determinado. No obstante, 
debido a las dificultades que conlleva el mecanizado de componentes cerámicos con geometrías 
complicadas, así como su tendencia a fallar bajo tensiones de cizalla producidas por un alineamiento 
o sujeción defectuosos, las geometrías más empleadas en el ensayo de flexión de materiales 
cerámicos son muestras prismáticas de dimensiones normalizadas.  
La estabilidad en los ensayos de flexión viene determinada por la geometría y las condiciones de 
ensayo, así como por las propiedades mecánicas y elásticas del material.  En el caso de emplear 
condiciones de fractura inestable, no resulta posible asegurar que el trabajo realizado sobre la 
muestra se transforma exclusivamente en la formación de nuevas superficies de fractura. Por tanto, 
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estas condiciones no son adecuadas para determinar el trabajo de fractura, además de obtenerse 
valores de tenacidad superiores a los reales. Por esta razón, los ensayos más adecuados para 
determinar los parámetros de fractura son los llevados a cabo bajo condiciones de fractura estable, 
donde la propagación de la grieta se produce de un modo controlado.  
Los ensayos de flexión más empleados en la determinación de la tenacidad a fractura en materiales 
cerámicos son los denominados ensayos de flexión en tres y en cuatro puntos con probetas 
prefisuradas. En ambos casos, las tensiones longitudinales en la región inferior de la muestras son de 
tracción, mientras que en la superior son de compresión. Como consecuencia de este estado de 
tensiones se produce un momento de flexión en la muestra. Las hipótesis básicas contempladas a la 
hora de realizar ensayos de flexión se exponen, brevemente, a continuación: 
- El material de la probeta es isótropo y homogéneo. 
- Los planos perpendiculares al eje longitudinal de la muestra se mantienen planos después de 
la aplicación de la carga. 
- Teniendo en cuenta que la flexión la muestra está directamente relacionada con la tensión 
aplicada (tracción en fibras inferiores y compresión en las superiores), se considera el mismo 
valor de módulo elástico tanto en la región traccionada como comprimida. 
- El ensayo provoca una flecha en el punto medio de la muestra de valor muy inferior a la 
longitud total de la probeta. 
- La tensión y la deformación son proporcionales a la distancia respecto del eje neutro de la 
muestra. 
- Las tensiones de cizalla y sus posibles consecuencias no se consideran en la tensión 
generada en la probeta. 
Es conveniente destacar, para ambos casos, la marcada dependencia de los resultados del ensayo 
con el tamaño de las muestras ensayadas. Los valores de tensión de rotura obtenidos en muestras 
de mayor volumen suelen presentar menor resistencia a flexión que las muestras de menor tamaño. 
El motivo principal es la mayor probabilidad de existencia de defectos en las muestras cuanto mayor 
sea su volumen. Para tratar de evitar este tipo de inconvenientes resulta necesario, como ya se ha 
indicado, ensayar muestras de tamaño y geometría estandarizadas. Es importante tener presente 
que, como consecuencia de este aspecto, la resistencia a flexión obtenida mediante ensayos de 
flexión en cuatro puntos presenta valores inferiores a la obtenida mediante ensayos en tres puntos 
(mayor cantidad de volumen de material sometido a carga máxima en el primer caso). 
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En el ensayo de flexión en tres puntos, una muestra de geometría estandarizada con una prefisura o 
entalla de dimensiones determinadas presente en su punto medio (cara inferior), es apoyada sobre 
dos puntos y posteriormente ensayada a flexión aplicando un incremento continuo de carga en el 
centro de la probeta, hasta alcanzar su rotura. Esto genera una tensión máxima de tracción en las 
fibras inferiores del punto medio de la muestra. El principal inconveniente de este método radica en  la 
dificultad a la hora de poder garantizar la tensión máxima en la sección de la entalla, condición 
imprescindible para poder determinar la tenacidad a fractura del material. Este contratiempo queda 
solventado mediante el ensayo a flexión en cuatro puntos donde la muestra, al igual que en el caso 
anterior, apoya sobre dos puntos. La principal diferencia se encuentra en que, en este caso, el 
incremento de carga se aplica en dos puntos, simétricos respecto el punto medio de la probeta, 
provocando una tensión de tracción máxima constante en las fibras inferiores situadas entre los 
puntos de aplicación de las cargas. Este aspecto hace que, en general, la configuración de flexión en 
cuatro puntos sea el método preferido para realizar este tipo de ensayos. 
A continuación se muestra un esquema de la geometría de la probeta y el estado de carga más 






Figura I.3:  Esquema del ensayo a flexión por cuatro puntos en una probate cerámica [29].  
Siendo c la longitud de la grieta o entalla, realizada previamente al ensayo, en la superficie inferior de 
la probeta. En este caso, la ecuación empleada para la determinación de la tenacidad a fractura es 
(Srinivasan and Seshadri,1981):  
      (Ec. I.4) 
Siendo P la carga de rotura del ensayo y el parámetro  Y (valor numérico obtenido de forma 
experimental), para la condición L/h=4, determinado a partir de la siguiente expresión:  
 (Ec. I.5) 
Siendo a = c / h. Para el ensayo de flexión en tres puntos, las ecuaciones son las siguientes: 
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      (Ec. I.6) 
 (Ec. I.7) 
La metodología más empleada en ensayos de flexión para la determinación de la tenacidad de 
fractura consta de las siguientes fases [16]: 
- Formación de grietas en la muestra. 
- Medida de la carga de rotura de la probeta. 
- Cálculo de la tenacidad de fractura KIC a partir de la carga de fallo y la longitud de grieta, 
utilizando las ecuaciones oportunas (ya definidas según la configuración del ensayo). 
La principal característica de los ensayos de flexión reside en la existencia de pregrietas o entallas en 
las probetas, que resultan esenciales en la determinación del valor de la tenacidad de fractura. De 
todas las etapas, la creación de la entalla y la determinación de su longitud es, posiblemente, la más 
crítica de todas, así como un aspecto fundamental para la validez de ensayo. 
Es interesante destacar, por otro lado, que el mecanizado o fabricación de entallas en materiales 
cerámicos suele producir de microfisuración (microcracking) en el frente de grieta. Diversos estudios 
experimentales [29] parecen confirmar que dichas fisuras suelen tener longitudes aproximadas  entre 
1-3 veces el tamaño de grano. Este aspecto implica que el método de fabricación convencional de 
entallas sea relativamente válido para la determinación KIC en cerámicas de grano grueso, pero que 
presente ciertas limitaciones en el caso de materiales con grano micrométrico [16], para los cuales se 
requerirían radios en punta menores. 
Fett [8] realizó estudios del factor de intensidad de tensiones en entallas en forma de V, con un radio 
en punta r y una profundidad  a0, en las cuales se producían fisuras de longitud l en su frente, 
obteniendo algunas conclusiones interesantes. Si l>>r, el factor de intensidad de tensiones puede 
calcularse empleando una longitud total de entalla a0+l, mientras que si l<<r no podría emplearse esta 
aproximación, siendo necesario la utilización de otro métodos en su determinación. No obstante, es 
interesante destacar que, en el primer caso, la región microfisurada en el frente de la entalla debe 
comportarse, a nivel macroscópico, como una única grieta. Ello implica que no deben producirse 
mecanismos de aumento de tenacidad que puedan alterar los resultados de los experimentos, 
sobrevalorando la magnitud de dicho parámetro 
En las últimas décadas se han desarrollado y empleado diversos ensayos de flexión en la 
determinación de la tenacidad de fractura de materiales cerámicos en función de la tipología de la 
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entalla o prefisura, siendo los más empleados el SENB (Single-Edge Notched Beam), SEPB (Single-
Edge Precracked Beam) o SEVNB (Single-Edge V-Notched Beam).   
En el método SEPB las grietas se producen mediante indentaciones o entallas producidas bajo 
compresión, por lo que no cuenta con las desventajas existentes en otros métodos. No obstante, una 
de sus principales inconvenientes es la dificultad en el control del tamaño de la grieta y el evitar la 
rotura de la muestra durante el proceso de fabricación de la grieta. 
La técnica más empleada en la creación de grietas es mediante la fabricación de entallas lineales 
utilizando técnicas de corte. De acuerdo con los estudios realizados por diferentes autores [4], 
mediante los ensayos a flexión en muestras con entallas lineales (SENB, SEVNB) se obtienen valores 
de factores de intensidad que son reproducibles y fácilmente comparables entre diferentes 
laboratorios. Además, son fáciles de producir, a diferencia de la complejidad que supone realizar otro 
tipo de geometría de entallas, como por ejemplo las muestras Chevron, y los resultados obtenidos 
son fáciles de analizar, hecho que no sucede con otro tipo de configuraciones.  
La principal desventaja del método SENB se encuentra en la limitación a la hora de realizar dicha 
entalla mediante métodos de mecanizado convencionales.  Esto implica una  gran dependencia de 
los valores de la tenacidad con el  radio en la punta de entalla (ver figura I.4), que a su vez depende 
del ancho del disco de diamante empleado en su fabricación.  
La recomendación principal para obtener valores de la tenacidad constantes en materiales cerámicos 
mediante este procedimiento, y que no dependa del radio de la entalla inicial, consiste en hacer 
entallas con un radio en punta menor a 10 micras [28]. Diversas investigaciones experimentales 
realizadas sobre la influencia del radio de la punta de entalla en el cálculo de la tenacidad indican que, 
para valores muy pequeños, la tenacidad tiene un valor mínimo y es constante. No obstante, se 
observa que para radios superiores a un determinado valor crítico, la tenacidad aumenta linealmente 
con el radio de entalla [16]. 
 
Figura I.4: Relación típica de la tenacidad en función del radio de entalla  [16]. Por debajo de cierto radio crítico, su valor es 
constante, permitiendo definir la tenacidad como un parámetro característico del material. 
Pág. 28  Memoria 
 
Por tanto, el valor correcto de la tenacidad de fractura sólo se obtendrá para valores de R<Rcrítico. El 
valor crítico Rc depende del material ensayado. En el caso de cerámicas de grano fino, será necesario 
la mecanización de una entalla más fina que para materiales de grano grueso. 
 Una técnica alternativa al empleo de muestras con entallas que presentan valores finitos de radio en 
su punta es el método SEVNB (Single-Edge Notched V Beams). Mediante esta técnica [29] se 
pueden obtener radios en punta de entalla entre 1-10 µm. En una primea etapa se realiza una entalla 
de ancho aproximado 50-60 µm. mediante el procedimiento convencional (SENB), empleando para 
ello  discos de cobre muy finos recubiertos de polvo de diamante. A continuación se afila la entalla, en 
forma de V, con una cuchilla y pasta de diamante (partículas de 1 µm). Este método es muy 
empleado en la obtención de KIC debido a  su sencillez en la ejecución y a la fiabilidad en los 
resultados obtenidos. Tanto es así que, dichos ensayos con sus correspondientes metodologías, 








Figura I.5: Entallas realizadas en probetas de Alumina densa (99% densidad teórica) y grano fino (d50=2.2 micras) sinterizada a 
1450 ªC. La imagen de la izquierda muestra una entalla realizada con un disco de diamante fino (150µm) (SENB), mientras 
que en la de la derecha se observa una entalla realizada con un disco de diamante fino (150 µm) y la posterior corrección 
mediante una cuchilla con pasta de diamante (15, 6 y 1 µm, sucesivamente) para reducir el radio de la punta (SEVNB). En 
esta última imagen puede apreciarse la forma en V en la punta de la grieta [30]. 
Según Zhao-Rao [30], la relación existente entre la tenacidad de fractura teórica (KIC,th) y la 
experimental (KIC,ex) en una probeta cerámica con entalla puede definirse como: 
     (Ec. I.8) 
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Siendo Ysu un factor geométrico para una grieta corta en la superficie de una muestra no fisurada, am 
el tamaño característico mayor de la microestructura (aproximadamente entre 1.5-3) y ρ el radio en la 
punta de la grieta. De acuerdo a esta ecuación, si el radio tiende a 0, KIC,ex tenderá a KIC,th. 
Por tanto, la fabricación en materiales cerámicos de una entalla con su punta ultra-afilada (radio≈0) es 
un prerequisito indispensable en la obtención de valores de tenacidad de fractura fiables. Sin 
embargo, en la actualidad resulta muy complicado relizar entallas ultra afiladas (radios <3 µm) 
empleando sistemas convencionales (cuchillas), principalmente por el tiempo empleado en su 
ejecución y por la imposibilidad de controlar y obtener el mismo radio en ambos lados de la punta. 
 Por ello, son diversas las investigaciones y estudios llevados a cabo con el objetivo de determinar 
técnicas capaces de conseguir grietas ultra afiladas en la punta de una entalla en materiales 
cerámicos de una manera simple, controlable y facilmente reproducible. Algunas de estas técnicas 
son el método de carga rígida (Stiff Loafding system), el método de puente (Bridge Method), técnicas 
de fatiga bajo cargas de compresión, procesos mediante carga con cuña o el empleo de la tecnología 
láser [16]. En este útlimo caso, los métodos de micromecanizado mediante pulsos láser (ver apartado 
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3.  MECANISMOS DE AUMENTO DE TENACIDAD 
Una de las características más destacables, así como el principal inconveniente, en el 
comportamiento mecánico de materiales cerámicos es su elevada fragilidad. En los apartados 
anteriores se ha realizado una breve introducción de dicho comportamiento en función de diversos 
factores, como pueden ser la presencia de defectos o su microestructura, entre otros. Como también 
se ha indicado, uno de los parámetros más importantes en el comportamiento mecánico de las 
cerámicas es su tenacidad o resistencia a la propagación de grietas. No obstante, existen diversos 
mecanismos que permiten mejorar esta propiedad y, por tanto, aumentar el campo de aplicación de 
estos materiales. En este apartado se estudiarán los  diversos procedimientos mediante los cuales 
podemos mejorar la tenacidad a fractura en materiales cerámicos. La idea básica existente tras estos 
mecanismos es incrementar la energía necesaria para propagar una grieta. 
Haciendo uso de la ecuación básica de la mecánica de fractura  y despejando la tensión de fractura: 
    (Ec. I.9) 
Se  observa que para aumentar la resistencia a fractura de un material se requiere de un efecto 
combinado de  reducción en la longitud de grieta y un aumento de la tenacidad de fractura. Para 
conseguir este objetivo existen, fundamentalmente, dos alternativas: el control de los defectos y/o el 
aumento de la tenacidad. Por ello, uno de los principales objetivos en las investigaciones dedicadas al 
comportamiento mecánico de las cerámicas se centra en el estudio, mejora y optimización de 
métodos de procesado de los materiales para conseguir reducir el tamaño máximo de los defectos 
producidos durante las etapas de fabricación, así como diseñar y producir microestructuras capaces 
de aumentar su tenacidad y, por tanto, reducir su sensibilidad a los defectos. 
La mejora y optimización de procesos de fabricación de los materiales tiene gran importancia e 
influencia en el comportamiento físico y mecánico de los cerámicos. Mediante el control de los 
defectos se acepta la naturaleza frágil de los materiales pero se intenta controlar el tamaño máximo 
de las grietas producidas durante su procesado. No obstante, se considera que su estudio y 
exposición queda fuera del ámbito del presente estudio, por lo que no se profundizará en su 
desarrollo. Para ello, se recomienda consultar la multitud de referencias, estudios y bibliografía 
existentes relacionada con este campo de investigación.  
En relación al segundo aspecto, el objetivo principal de los mecanismos de aumento de tenacidad es 
crear microestructuras capaces de producir un aumento en la resistencia a fractura del material, de 
modo que éste se vuelva insensible a la presencia de defectos. Conviene destacar que, en la 
actualidad, el desarrollo de microestructuras que permitan procesos de deformación inelástica 
durante la propagación de grietas y, por tanto, la reducción de su comportamiento frágil, constituye 
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una de las mayores áreas de investigación en nuevos materiales cerámicos estructurales. Los 
procesos de deformación inelástica, conocidos como mecanismos de aumento de tenacidad, 
producen la disipación de energía, reduciendo la energía elástica acumulada en el material en el inicio 
de la fractura y/o contribuyendo a retrasar el crecimiento de las grietas durante su propagación. En 
términos del factor de intensidad de tensiones, la función básica de estos mecanismos es la de 
dificultar la trayectoria de propagación de la grieta debido a una reducción local del factor de 
intensidad, motivado por la interacción de la grieta con la microestructura del material o bien por el 
desarrollo de tensiones internas que tienden a cerrar la grieta y a oponerse a las tensiones aplicadas. 
Los distintos mecanismos de aumento de tenacidad reducen el factor de intensidad de tensiones en 
la punta de la grieta para una tensión dada, produciendo un apantallamiento que evita la propagación 
de la fisura. Dicha condición puede expresarse como: 
    (Ec. I.10) 
Siendo K0 el factor de intensidad de tensiones aplicado y ∆KC la suma de los efectos producidos por 
los distintos mecanismos de aumento de tenacidad mencionados. 
Una de las posibles clasificaciones empleada para los mecanismos de aumento de tenacidad 
considera la interacción existente entre la microestructura del material y la grieta, así como  el radio 
de acción y la localización de los mecanismos. Cuando los mecanismos se producen detrás de la 
grieta, hablamos de mecanismos extrínsecos, mientras que si se produce en su parte delantera se 
denominan intrínsecos. En la práctica, se ha observado que pueden actuar de forma simultánea 
diversos mecanismos de aumento de tenacidad, aunque la interacción entre ellos generalmente 
resulta muy complicado de diferenciar, pudiendo producir efectos sinérgicos que pueden incrementar 
la tenacidad más allá de los valores previstos inicialmente, así como un aumento en los daños 
producidos. Entre los mecanismos extrínsecos se encuentran los mecanismos de interacción de 
grietas (Fibre Bridging o Grain Bridging) o transformación de fase (Transformation Toughness), 
mientras que en los mecanismos intrínsecos se encuentran el arqueo de grieta (Crack Bowing), 
desvío de grieta (Crack Deflection) o microfisuración (Microcraking).  
3.1  MECANISMOS EXTRÍNSECOS 
Los mecanismos extrínsecos  se producen en la región de detrás de la grieta y alrededor de los 
planos de fractura. A continuación se explicará, brevemente, algunos de estos mecanismos. 
3.1.1 Mecanismo por puenteo (Fiber-Grain Bridging) 
En este mecanismo, el aumento en la resistencia de propagación de grietas ocurre como resultado de 
la unión de los planos de fractura mediante elementos microestructurales, llamados ligamentos. Estos 
sistemas implican el empleo de energía adicional para separar las superficies de fractura. En general, 
Pág. 32  Memoria 
 
cuanto mayor es la apertura de la grieta durante su propagación, mayor es el incremento en la 
tenacidad del material. 
Cuando el elemento actuando como ligamento deforma elásticamente durante la apertura de la grieta 
principal hasta su rotura, el mecanismo de aumento de tenacidad es conocido como crack-bridging o 
puenteo de grieta, cuyo incremento de tenacidad está determinado por la tensión de fractura, el 
módulo de elasticidad y el tamaño del ligamento.  
El aumento de tenacidad en este mecanismo se produce como resultado de un efecto puente o unión 
entre las superficies de la grieta, producido por los propios granos de la microestructura (Grain 
bridging) o por la presencia de segundas fases (p.e, partículas metálicas o elastoméricas en 
materiales compuestos – Fiber bridging). Los ligamentos producidos generan fuerzas que tienden a 
reducir la apertura de grieta, reduciendo el factor de intensidad aplicado en su punta. Es interesante 
destacar que, en el primer caso, la ruptura de los granos que producen este fenómeno no llega a 
producirse. 
En los mecanismos relacionados con la presencia de segundas fases, la contribución al aumento de 
la tenacidad puede clasificarse según la naturaleza del ligamento que provoca dicho incremento, que 
puede ser de dos tipos: dúctil o frágil. En el primer caso nos referimos a cerámicos con refuerzos 
metálicos (cermet), en los que tenacidad y ductilidad (elevada en comparación a la matriz) contribuye 
al incremento de la tenacidad del conjunto mediante disipación plástica de la energía de deformación. 
En el caso de refuerzos frágiles, en los cuales su tenacidad es comparable a la del material (matriz), 
el fenómeno de bridging o puenteo se produce gracias a las tensiones residuales generadas en las 
interfases,  pequeñas interferencias entre microestructuras  o un conjunto de ambas 
 En el caso de ligamentos producto de los propios granos de la microestructura, la mejora en la 
tenacidad del material viene producida por las fuerzas de fricción generadas por el desplazamiento 
relativo entre las superficies rugosas del plano de fractura,  la morfología y dimensiones de los granos 
del material y la energía de factura de la intercara. En este último caso, la influencia del fenómeno en 
la tenacidad de fractura es debida a la contribución elástica de los granos que actúan de puentes 
entre las caras de la fisura. Los granos o partículas involucradas se deforman elásticamente en los 
puntos de contacto hasta que, una vez superada la tensión de fricción entre ellos, se produce su 
desgarro.  
3.1.2 Mecanismo de transformación de fase (Transformation Toughness) 
En los mecanismos de aumento de tenacidad por transformación, la mejora en esta propiedad es 
producto del estado de tensiones generado que induce la transformación de una fase metaestable en 
el entorno de la grieta que está propagando.  
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En el caso de cerámicas base circona, como ya se ha explicado en el apartado I.1.5, existe un 
mecanismo que aumenta sustancialmente la resistencia a la propagación de grietas en el material. 
Debido al  singular estado de tensiones generado en el entorno  próximo a las puntas de las grietas al 
aplicar una carga,  dicho estado tensional es el encargado de promover una transformación de fase, 
en la cual la fase inicialmente tetragonal cambia a monoclínica (transformación t-m). Esta 
transformación, de naturaleza martensítica, ocurre cuando las tensiones locales alcanzan un valor 
crítico suficiente como para promover su inicio. Este mecanismo de transformación  genera un 
incremento de volumen de aproximadamente entre un 3-4%. Las deformaciones producidas por esta 
expansión provocan tensiones de tracción en el entorno más próximo de la punta de la grieta, a la vez 
que produce un estado de compresión a lo largo del plano de la grieta. Estas compresiones producen 
un incremento en la resistencia a la propagación de la grieta, requiriendo un aumento en el factor de 
intensidad de tensiones aplicado para poder continuar con la propagación inicial de la fisura.  
3.2  MECANISMOS INTRÍNSECOS 
3.2.1 Arqueo de grieta (Crack Bowing) 
La grieta se curva cuando el frente ve impedido su movimiento, o avance, en diversos puntos debido 
a la presencia de inclusiones, partículas de una segunda fase o heterogeneidades en la matriz. La 
parte de la grieta que no tiene impedido el desplazamiento continua su avance, de modo que el frente 
de la grieta se curva provocando un incremento en la tensión necesaria para la propagación del 
frente. El incremento de tenacidad producido durante el arqueo de la grieta depende de la fracción 
volumétrica de los obstáculos presentes, de su forma y de su tenacidad.  
3.2.2 Desvío de trayectoria de grietas (Crack Deflection) 
Cuando se produce el desvío del plano de avance de una grieta, el incremento de tenacidad se 
produce debido a los cambios de orientación en la dirección de propagación de su frente. Estos 
cambios en la trayectoria pueden producirse por la presencia de obstáculos que dificulten el avance 
de la fisura, tales como límites de grano, fibras, granos o regiones difíciles de fracturar mediante 
clivaje.  El frente de grieta puede superar el obstáculo rodeándolo, manteniendo así el mismo plano 
por el que discurre, o bien desplazándose a otro plano desviando su frente de propagación. Este 
cambio de orientación provoca superficies de fractura rugosas, a diferencia de las superficies de 
fractura lisas que se producen en monocristales. 
Está ampliamente demostrado que, considerando la misma composición, la tenacidad de fractura es 
mayor para materiales porlicristalinos que monocristalinos. Una de las posibles explicaciones para 
este fenómeno puede ser el  desvío de la grieta en los límites de grano [29]. 
El aumento de tenacidad producido mientras la grieta sufre desviaciones en su plano de avance 
implica que la fractura en Modo I se convierte en una combinación de modos I, II y III.  En materiales 
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policristalinos monofásicos, el desvío en la trayectoria de la grieta puede ocurrir  a través de los 
granos que presenten planos de clivajes de baja energía con diferentes orientaciones (menos 
probable), o bien a través de los límites de grano (caso más probable), por tratarse éstos últimos de 
regiones de menor energía y, por tanto, más propensas a la propagación de la fisura. El desvío de la 
grieta puede producirse, así mismo, por la existencia de tensiones residuales desarrolladas en el 
interior de materiales que presenten una expansión térmica anisotrópica. En el caso de materiales 
compuestos formados por una matriz y una segunda fase, el desvío en la trayectoria de la grieta viene 
determinado por las características de la interfase entre los granos de la segunda fase y la matriz, que 
pueden ser puntos débiles, constituyendo un camino de  fácil propagación, además de por la 
existencia de tensiones residuales localizadas.  
La efectividad en el desvío de la trayectoria de la grieta como mecanismo de aumento de tenacidad 
depende de la forma de las partículas que producen dicho desvío y de la densidad en su distribución 
(aunque no de su tamaño), siendo su efecto máximo para partículas con forma de disco o barras 
alargadas. El aumento de tenacidad en un material que presente este mecanismo puede ser del 
100% respecto de la tenacidad del mismo material con fractura plana. Las características de los 
obstáculos tienen gran importancia en el mecanismo de desvío de la trayectoria del frente de 
propagación, ya que éstos pueden ser rodeados por el frente y continuar su avance, o bien resistir a la 
propagación y actuar como ligamentos entre sus caras (mecanismo que se explicará más delante). 
Típicamente, la energía de fractura en los límites de grano es la mitad que la existente en el interior 
de un cristal. En un material policristalino, a medida que  la grieta va desviando su plano de 
propagación a través de los límites de grano menos resistentes, el factor de intensidad de tensiones 
en la punta de la grieta (Ktip) va disminuyendo de valor, ya que la tensión aplicada no mantiene la 
perpendicularidad con relación al plano de propagación de la fisura.   
Una de las expresiones existentes que relaciona el factor de intensidad de tensiones aplicado y el 
ángulo de desviación del plano de propagación de la grieta con el factor de intensidad de tensiones 
existente es la siguiente [3]:   
    (Ec.I.11) 
Siendo θ el ángulo que forma el plano de propagación desviado respecto al plano de propagación 
inicial. 
3.2.3 Microfisuración (Microcracking) 
El microcraking (o microfisuración) es un mecanismo de aumento de tenacidad en materiales 
cerámicos que se encuentra directamente relacionado con la relajación de tensiones residuales 
presentes en el material debido, entre otras causas, a la anisotropía en su coeficiente de expansión. 
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Por un lado, la formación de  microcracking contribuye a la estabilidad de grietas macroscópicas 
gracias a la reducción de la fragilidad del material alrededor de la punta de los defectos existentes, 
disminuyendo los efectos de las cargas aplicadas. Por otro lado, las microfisuras generadas en el 
entorno del defecto pueden provocar un descenso en la resistencia a fractura del material. Por tanto, 
se trata de un mecanismo en el cual se debe alcanzar una situación de compromiso entre el aumento 
de tenacidad y la degradación del material. 
El fenómeno de microcracking consiste en la formación de una zona microfisurada  alrededor de la 
punta de una grieta, siendo el origen de estas microgrietas las zonas  de menor tenacidad, como 
pueden ser los límites de grano o la presencia de defectos o segundas fases. Para que el mecanismo 
de microcracking genere un efecto de apantallamiento o aumento de tenacidad efectivo, es necesario 
que las grietas se mantengan estables después de su nucleación. En materiales cerámicos, esto se 
consigue garantizando que las microfisuras se mantengan confinadas en los bordes de grano. No 
obstante, ante un incremento de la carga aplicada, el número de focos o lugares permitidos para la 
nucleación de fisuras puede llegar a agotarse, hecho que puede propiciar un proceso de reducción 
del módulo elástico y, por tanto, alterar las propiedades mecánicas del material. 
La expansión volumétrica producida por la formación de estas regiones microfisuradas genera una 
tendencia  al cierre de las caras de la grieta durante su propagación, similar al mecanismo de 
transformación t-m. Por otro lado, la zona afectada por la aparición de estas microfisuras ve reducido 
su módulo elástico respecto al resto del sistema y, por tanto, se producen puntos localmente más 
deformables, aumentando de esta manera la capacidad para disipar la energía de deformación. Sin 
embargo,  a partir de cierta densidad de microfisuras (valores relativamente bajos) este mecanismo 
deja de actuar, resultando  más fácil la propagación de la grieta a través de las zonas microfisuradas.  
El origen de las tensiones residuales internas causantes de este mecanismo suelen ser alguno de los 
siguientes factores: 
- Expansión térmica anisótropa en cerámicas compuestas por una sola fase. 
- Desajustes estructurales por expansión térmica en materiales multifásicos. 
- Transformaciones de fase y cambios de volumen asociados. 
Los focos de generación de microfisuras suelen ser poros de tamaño muy pequeño, inferiores a las 
longitudes de los límites de grano y preferentemente situados en los puntos triples de los bordes de 
grano, o bien a lo largo de los límites de grano (lugares con valores de tenacidad de fractura inferiores 
al resto del material) [29].  
El concepto de tamaño de grano crítico es crucial para el desarrollo del microcracking. Por debajo de 
cierto tamaño, las microfisuras no se abren debido al efecto del estado tensional de la grieta principal. 
Pág. 36  Memoria 
 
Por tanto, no se desarrolla el mecanismo de aumento de tenacidad por microcracking. Por otro lado, 
existe un tamaño crítico por encima del cual la microfisuración ocurre de forma espontánea durante el 
proceso de enfriamiento desde la temperatura de sinterizado, produciendo una reducción inicial del 
módulo elástico del material. Por tanto, en el diseño de este tipo de materiales debe considerarse que 
la formación de microfisuras supone, antes de que se desarrolle por completo el mecanismo de 
aumento de tenacidad, la reducción de la resistencia del material. Esto es debido a que el tamaño 
efectivo de la grieta principal aumenta debido a la coalescencia con las microgrietas originadas en el 
frente de la fisura. 
La estimación de la tenacidad de fractura de un cerámico microfisurado resulta una tarea complicada. 
Como ya se ha indicado, intervienen diversos factores, algunos de ellos de gran complejidad en su 
manipulación y estimación (puntos de inicio de microfisuras, propagación máxima o interacción entre 
fisuras), además de la dificultad que implica el análisis del sistema formado (a medida que la carga 
aplicada aumenta o que la propagación de las microfisuras alcanza cierto valor crítico), así como la 
determinación del mecanismo de coalescencia de las microfisuras. Existe un punto a partir del cual la 
interacción entre fisuras no conlleva un incremento en la tenacidad sino al contrario, una reducción en 
las propiedades mecánicas del material.  
Desde un punto de vista teórico existen dos aproximaciones para analizar la posible influencia de la 
microfisuración en la tenacidad de un material cerámico [12]. La primera de ellas considera un efecto 
de apantallamiento de la zona microfisurada alrededor de la punta de una macrogrieta, siendo su 
planteamiento similar al realizado en el mecanismo de aumento de tenacidad por transformación t-m. 
En este caso hay dos contribuciones al mecanismo de apantallamiento de la propagación de la grieta. 
Por un lado, el módulo elástico del material se reduce localmente, y por otro lado se produce la 
relajación de tensiones residuales, como consecuencia de la microfisuración. La segunda 
aproximación al problema puede plantearse a partir de un entorno de deformación plana en un 
proceso de interacción de una macrogrieta con microgrietas discretas en el entorno de su punta. 
Estos modelos se centran en cómo el factor de intensidad de tensiones en la punta de una 
macrogrieta  varía en función de la configuración de las microgrietas. En este caso únicamente se 
tiene en cuenta la fragilidad del material, sin considerar la contribución que aporta la relajación de 
tensiones residuales. 
El efecto de apantallamiento generado en el entorno de una grieta parece ser independiente del 
tamaño de la región microfisurada. Es más, algunos ensayos experimentales [21] parecen indicar que 
una zona anular de microfisuras, orientadas y distribuidas de modo aleatorio y rodeando un núcleo 
central de material no fisurado en la punta de una macrogrieta, afecta de modo prácticamente 
despreciable al factor de intensidad de tensiones macroscópico. Las conclusiones arrojadas por estos 
estudios parecen confirmar que sólo las microgrietas más próximas a la  punta de las macrogrietas 
son las encargadas del fenómeno de apantallamiento. 
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A continuación se expondrá, brevemente, los fundamentos y características del modelo desarrollado 
por M. Ortiz [17], empleado en la estimación de las propiedades mecánicas de materiales 
microfisurados en función de la densidad de microgrietas existentes en la punta de una entalla y que, 
posteriormente, se aplicará en el estudio de la microfisuración objeto del presente estudio. La base 
teórica fundamental de este  métodos consiste en definir una distancia media entre microgrietas (la 
distancia típica es del orden de varios tamaños de grano), suponiendo que esta distancia es mucho 
menor que la longitud total del defecto existente y obtener, de este modo, una expresión que 
determine la densidad de microgrietas a partir de la cual se produce su coalescencia y, por tanto, una 
reducción en las propiedades mecánicas del material.  Bajo estas condiciones, la grieta principal 




Figura I.6: En la imagen superior se muestra el esquema de  una grieta semi-infinita afectada por la presencia de microfisuras. 
En la imgan inferior se observa el  modelo empleado en la obtención de las propiedades efectivas en las regiones afectadas 
por microcracking [17]. 
Según el estudio realizado por M. Ortiz, la apertura o desplazamiento efectivo de las microgrietas 
presentes en el frente de una grieta puede expresarse como: 
  (Ec. I.12) 
Siendo σ la tensión de tracción aplicada en la muestra, a la longitud de la microgrieta, 2l la distancia 
entre microgrietas y ν y E el coeficiente de Poisson el módulo de Young, respectivamente. Esta 
relación establece un comportamiento lineal entre la tensión aplicada y el desplazamiento o apertura 
de la grieta.  
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Empleando en el plano de las microfisuras  la siguiente expresión: 
      (Ec.I.13)   
Siendo K la rigidez del material y σ la tensión aplicada, se obtiene: 
   (Ec I.14)   
Es interesante destacar la gran dependencia de K con el tamaño de las microfisuras. En concreto, K 
tenderá a cero a medida que se produce coalescencia (es decir, cuando a se aproxima a l). 
A medida que nos alejamos de la región microfisurada en la punta de la grieta, el tamaño de las 
microgrietas puede suponerse uniforme e igual a a0. No obstante, se asume que, a medida que nos 
aproximamos a la punta, el tamaño de las microgrietas tenderá a aumentar de modo más o menos 
continuo. Para determinar la distribución de tamaños de microfisuras dentro de la zona microfisurada 
aplicamos el siguiente criterio: 
   (Ec. I.15) 
Donde KI es el factor de intensidad de tensiones local en la punta del defecto (región microfisurada) y 
KIC0 es la tenacidad del material no fisurado. Rice determinó, para el caso de una distribución infinita y 
coplanaria de microgrietas en la punta de un defecto, la siguiente relación para KI: 
  (Ec. I.16) 
A partir de esta expresión se obtiene la dependencia de KI a medida que las microfisuras coalescen 
(es decir, a tiende a l).  
Llegados a este punto, pueden producirse dos situaciones. La primera de ellas, en la cual el valor de 
KI (región microfisurada) es menor al valor KIC0 (material no microfisurado), y en donde la relación 
entre el desplazamiento o apertura de la grieta y la tensión aplicada es lineal, o bien el caso en el que 
se supera cierto límite a partir del cual las microfisuras crecen, para satisfacer el criterio definido 
anteriormente. 
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En este último caso, haciendo las sustituciones y cálculos pertinentes, se llega a la siguiente relación: 
   (Ec. I.17) 
Esta expresión corresponde a la densidad crítica de microfisuras en la zona microfisurada a partir de 
la cual se produce la coalescencia de las microfisuras y, por tanto, una reducción brusca de las 
propiedades mecánicas del material.  
A continuación se muestra una gráfica donde puede observarse el comportamiento de la zona 
microfisurada en función del crecimiento de las microfisuras existentes. Se observa una primera zona 
en donde la tenacidad del material aumenta línealmente y como, una vez alcanzado determinada 
densidad de microfisuración (valores aproximados de 0.1), las microgrietas comienzan a crecer, 
reduciendo las propiedades mecánicas del material, hasta llegar a un punto (densidad crítica) a partir 
del cual se produce un descenso abrupto de la tenacidad. 
 
Figura I.7: Tamaño subcrítico de las microfisuras existentes en el frente de la grieta en función de la tenacidad de la muestra. 
Se observa una primera región en la cual el comportamiento es lineal y la tenacidad aumenta a medida que las microfisuras 
propagan, hasta alcanzar un valor en el cual la tenacidad empieza a disminuir con dicha propagación. A partir de este punto, la 
tenacidad disminuye con la densidad de microfisuración hasta alcanzar la densidad crítica (ac/l≈0.91), en donde se produce un 
descenso abrupto de la tenacidad [17]. 
Según este modelo, el cociente entre la tenacidad de fractura de un material sano y el mismo material 
microfisurado varía con la densidad de microfisuras existentes (a/l) según la relación representada en 
la figura I.8: 
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Figura I.8: Representación de la variación de la tenacidad en la región microfisurada en función de la densidad de fisuras [17]. 
Como puede observarse, únicamente a muy bajas densidades de microfisuración (menores de 0.1, 
aproximadamente), el material microfisurado mantiene su tenacidad inherente. No obstante, para 
densidades mayores la tenacidad del material microfisurado desciende por la coalescencia de las 
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4. MECANIZADO DE MATERIALES CERAMICOS 
Una de las características que hace que los materiales cerámicos sean muy utilizados en multitud de 
aplicaciones tecnológicas, pero que a su vez provoca que las tareas de mecanizado sean muy 
complicadas, es su elevada dureza y, en contrapartida, su baja resistencia a la propagación de 
grietas. Debido a este aspecto, el mecanizado de materiales cerámicos (etapa crucial en su 
procesado y en la cual la relación coste-efectividad tiene una gran importancia para su posterior 
fabricación en serie) mediante métodos convencionales suele implicar una pérdida en su eficacia y 
resistencia, debido a la  introducción de tensiones residuales, pequeños defectos o daños 
superficiales que pueden afectar seriamente la durabilidad de un componente. Este hecho ha 
provocado que, en los últimos años, se haya realizado un intenso esfuerzo en la investigación y 
desarrollo de nuevas técnicas de mecanizado  que eliminen, o minimicen, los posibles daños que los 
métodos convencionales producen durante su utilización (ver anejo C [20]). Una de las técnicas que 
mayor éxito y mejores resultados ha obtenido es el mecanizado láser debido, entre otros factores, a la 
posibilidad de mecanizar sin la existencia de un contacto físico directo entre el componente y la 
herramienta mecanizadora. Esta tecnología permite una disminución en la formación de defectos o 
daños superficiales, así como un descenso de las tensiones residuales introducidas en los materiales 
cerámicos mediante el mecanizado convencional.  
4.1        MECANIZADO MEDIANTE RADIACIÓN: MECANIZADO LÁSER 
Considerando que las entallas de las muestras estudiadas han sido realizadas mediante mecanizado 
 láser, a continuación se procede a realizar una descripción más detallada de esta tecnología. Las 
principales características [20] que convierten esta técnica en una alternativa muy empleada,  en 
comparación al resto de procesos, son: 
- No existe contacto físico entre material y herramienta de corte: La interacción del haz 
energético con la superficie del material evita posible daños que puedan producirse en la 
interface muestra-herramienta de corte, ya sea por vibraciones, esfuerzos aplicados o 
abrasión de la zona tratada. El rendimiento de la velocidad de corte no depende de los 
esfuerzos aplicados, sino de la cantidad de energía aportada. 
- Proceso térmico: La eficiencia del proceso depende de las propiedades térmicas y ópticas del 
material a mecanizar. Este hecho implica que materiales cerámicos con baja conductividad y 
difusión térmica, independientemente de sus propiedades mecánicas, sean aptos para la 
utilización de esta tecnología. 
- Flexibilidad del proceso: debido a la posibilidad de poder emplear sistemas o procedimientos 
en los que se utilicen diversos haces energéticos, esta técnica permite realizar diversas fases 
del proceso de mecanizado (corte, calentamiento, retirada de material o visualización de la 
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zona alterada) de forma prácticamente simultánea, sin necesidad de emplear otras 
herramientas específicas ajenas al proceso. Esta característica hace que sea una tecnología 
con una alta versatilidad  para realizar procesos de fabricación continuos.  
- Elevada versatilidad en su aplicación: permite la ejecución de mecanizados de diversos 
tamaños y formas (p.e microperforaciones), consiguiéndose tolerancias ajustadas en su 
geometría.  
No obstante, cuenta con algunas desventajas, como son: 
- Elevado coste inicial de instrumentación y mantenimiento. 
- Posible creación de zonas afectadas por la concentración de calor (sobre todo en el empleo 
de haces continuos). Por tanto, no es apto para materiales excesivamente sensibles al calor 
(sobre todo en procesos CW). 
4.1.1 Principios teóricos de la tecnología 
El principio en el que se basa esta tecnología es en la generación de un haz de luz coherente 
mediante amplificación, utilizando para ello emisión estimulada. En el modelo atómico, los electrones 
(carga negativa) orbitan alrededor del núcleo atómico (carga positiva) en estados energéticos 
determinados. La geometría y el radio de las orbitas dependen de diversos parámetros como el 
número de electrones del átomo, la presencia de átomos cercanos y su estructura electrónica o la 
presencia de campos electromagnéticos, entre otros, estando cada orbital electrónico asociado a un 
estado energético determinado. A la temperatura T=0 K, los átomos se encuentran en su estado de 
equilibrio, en el cual todos los electrones de su configuración electrónica ocupan los niveles de menor 
energía potencial. Los electrones en los estados inferiores pueden pasar a estados superiores de 
energía gracias a la absorción de energía de fuentes externas, como puede ser el aumento de 
vibración electrónica producido por temperaturas elevadas, reacciones químicas o bien mediante la 
absorción de fotones. Gracias a esta absorción de energía, el electrón pasa a ocupar un estado 
energético superior inestable y al instante retorna a su estado energético inicial liberando un fotón, de 
manera espontánea,  con la misma energía absorbida [13]. En otros casos, el cambio de estado 
energético provoca que los electrones ocupen estado o bandas de energía metaestables, en los 
cuales éstos se mantienen durante periodos de tiempos superiores a lo normal (estancias de micro o 
milisegundos, en lugar de décimas de nanosegundos). Si se logra excitar y ocupar estas bandas 
energéticas por una cantidad de electrones superior a los presentes en las capas inferiores, se 
produce el fenómeno de “Population Inversion”. Estos electrones, situados en estados energéticos 
superiores metaestables, pueden volver al estado inicial al ser excitados mediante fotones de 
frecuencia adecuada, en forma de avalancha, generándose de este modo una emisión estimulada.  
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Figura I.9: Esquema de las diferentes etapas que se producen en la generación de emisiones estimuladas [13].  
En la figura I.8 puede observarse un esquema del proceso de estimulación, mediante la absorción 
fotones, de los electrones presentes en un estado energético metaestable, haciéndoles regresar al 
estado inicial. Posteriormente, mediante un proceso de emisión estimulada, pueden emitirse  fotones 
de longitud de onda determinada en fase y, por tanto, generarse un haz fotónico coherente. 
Según el medio empleado,  los sistemas láser pueden clasificarse en láser en estado sólido (los más 
empleados en el mecanizado de sólidos) o en estado gaseoso. Los láseres en estado sólido más 
empleados son los que utilizan aleaciones de Cromo y Alúmina, cristales de Nd o cristales de Nd-
YAg. En el caso de medios gaseosos, los gases más empleados son Helio, Neón, Argón, Nitrógeno o 
CO2. 
Los diferentes tipos de láser existentes permiten operar de forma continua (CW: Continuos Wave, 
siendo el CO2 la sustancia más empleada como medio) o bien mediante pulsos energéticos (PM: 
Pulsed Mode, utilizándose típicamente cristales de Nd-YAg) a escalas de nano, pico o 
femtosegundos. En los primeros, un haz de energía es aplicado sobre la muestra de manera 
continua, mientras que en los segundos  existe un período de tiempo determinado entre los pulsos 
energéticos aplicados. En el mecanizado de piezas de dimensiones reducidas (superficies de poco 
espesor) o con coeficientes de conductibilidad térmica bajos suele emplearse el sistema PM, ya que 
supone un menor aporte energético y un mayor control en la temperatura local del sustrato, mientras 
que en materiales masivos o con una alta conductibilidad calorífica, en los cuales el incremento de 
temperatura local no es tan problemático, suele emplearse la tecnología CW. En el caso de 
mecanizado de materiales cerámicos, debido a su baja conductibilidad térmica y al interés en 
conseguir un mayor control de los parámetros del proceso,  suele resultar más efectivo el sistema 
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PM, empleando Nd-YAg como medio en el proceso. En este caso, el tamaño medio del haz 
electrónico suele estar comprendido entre 0.015-0.075 µm. 
4.1.2 Parámetros de mecanizado  
Las etapas y fenómenos que se producen durante la interacción de un láser con una sustancia en 
estado sólido son varios. Los principales son los fenómenos de absorción, reflexión, dispersión 
(“scattering”) y transmisión. Durante la absorción, una de las etapas más importantes del proceso, se 
produce la interacción de la radiación electromagnética del láser con los electrones de la materia. 
Este fenómeno  depende principalmente de la longitud de onda del haz energético, del ángulo de 
incidencia del mismo sobre la superficie del material y del coeficiente de absorción de la muestra. 
Durante la interacción, el haz incidente sobre las diversas cavidades superficiales producidas durante 
el mecanizado del material provoca múltiples reflexiones en las paredes de las mismas, siendo la 
absorción energética mayor cuanto mayor sea el número de reflexiones. Por tanto, la energía 
absorbida por la muestra, que se transformará en energía calorífica concentrándose en la zona 
atacada (y facilitando así su posterior fresado), depende de las propiedades del material, la cantidad 
de energía aportada por el láser, la longitud de onda del haz y el ángulo de interacción de éste último 
con la superficie. La energía calorífica es transferida y distribuida por la zona afectada mediante 
convección, conducción y radiación, produciéndose fenómenos de pérdidas energéticas en superficie 
por radiación y convección [13][20]. 
La distribución final del calor en el interior del material dependerá de las propiedades físicas del 
mismo (densidad, difusión y conductividad térmica o calor específico), dimensiones de la muestra y 
de los parámetros empleados durante el proceso de interacción láser-materia (área del haz incidente 
y energía absorbida). El incremento de temperatura experimentado por la muestra durante la fase 
anteriormente descrita provoca la fusión del material. Una vez alcanzada esta temperatura, la 
prolongación en el aporte energético producirá la ebullición del material hasta llegar finalmente a su 
evaporación, disociación en diferentes especies o incluso al estado de plasma, fenómenos que 
producen la eliminación, o ablación, de material en las zonas afectadas.  La tasa de eliminación de 
material dependerá de la energía aportada en cada pulso, su duración, el  número de pulsos y el 
número de pasadas.  
La geometría de la zona a grabar puede ser unidimensional, bidimensional o tridimensional. Se realiza 
un mecanizado unidimensional en el caso de mantener de manera estática el haz energético en un 
punto en particular, bidimensional en el caso de desplazar el haz a lo largo de una  línea o 
tridimensional (en cuyo caso pueden utilizarse varios láseres de forma simultánea) si se lleva a cabo 
el desplazamiento, ya sea del haz o del componente, en más de una dirección.  
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La técnica de mecanizado láser más utilizada para materiales cerámicos frágiles es mediante control 
de fractura. En ella, el haz energético aplicado genera tensiones localizadas que provoca la 
separación del material por extensión de grietas con un crecimiento de fractura controlado. El 
consumo energético de esta técnica es menor que  en el caso del corte láser por evaporación, debido 
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5.   VISUALIZACIÓN DE DATOS EXPERIMENTALES 
Generalmente, la caracterización de microestructuras en ciencia e ingeniería de materiales se ha 
realizado mediante micrografías bidimensionales. No obstante, la presencia de segundas fases, 
defectos, porosidad o límites de grano requiere de un estudio y caracterización tridimensional más 
detallada de la microestructura, de modo que pueda realizarse una valoración conjunta de la 
interacción de todos los elementos o discontinuidades existentes y su posible influencia en las 
propiedades físicas o mecánicas del material.  
Una de las tecnologías más utilizadas actualmente en el ámbito científico-tecnológico para realizar 
este tipo de investigaciones es la tomografia. Esta técnica consiste en la obtención y procesado de 
datos a partir de una muestra real para, posteriormente y mediante programas informáticos de 
tratamiento y análisis, realizar su reconstrucción tridimensional virtual (digitalización) y obtener 
mediciones de multitud de propiedades físicas o mecánicas de interés. 
La aplicación de esta tecnología en el estudio de los materiales puede clasificarse según dos técnicas 
o metodologías diferentes: métodos basados en reconstrucciones a partir de proyecciones y métodos 
de seccionamiento continuo o progresivo. En general, esta clasificación se encuentra directamente 
relacionada con la naturaleza del ensayo: ensayos no destructivos y ensayos destructivos, 
respectivamente.  
En las técnicas basadas en reconstrucciones a partir de proyecciones se emplean diversos algoritmos 
para reconstruir la muestra, a diferencia de las técnicas por seccionamiento continuo, en las cuales la 
reconstrucción del cuerpo se lleva a cabo gracias al solapamiento e interpolación de diversas 
secciones obtenidas a partir de la muestra. 
5.1   TOMOGRAFIA MEDIANTE SECCIONAMIENTO PROGRESIVO 
Dado que el estudio del presente proyecto se ha realizado aplicando la técnica de seccionamiento 
progresivo, a continuación se procede a explicar de forma más detallada en qué consiste dicha 
tecnología. Básicamente, estos métodos consisten en reconstruir volúmenes o modelos 
tridimensionales a partir de la obtención de múltiples secciones paralelas sucesivas de una muestra. 
El procedimiento para la obtención de estas secciones puede ser muy diverso, utilizándose para ello 
métodos altamente precisos de pulido iterativo, grabado o erosionado de superficies. 
Las tecnologías más utilizadas en el estudio de materiales, a partir de seccionamiento progresivo, son 
dos. A continuación se comenta brevemente cada una de ellas: 
- Atom Probe Tomography (APT o 3D ATOM PROBE): Esta técnica ofrece la posibilidad de 
obtener imágenes 3D (resolución entre 0.1-0.5 nm) y medidas de la composición química de 
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una sustancia a escala atómica [5]. La muestra se prepara con una geometría que presente 
una punta muy afilada, aplicando posteriormente un campo eléctrico de alto voltaje (5-20 kV). 
Debido al tamaño del radio en la punta de la muestra  y al campo eléctrico aplicado, se crea 
un campo electrostático que provoca una temperatura próxima al punto de evaporación 
atómico. Aplicando pulsaciones láser, algunos de los átomos de la superficie se evaporan 
(produciéndose prácticamente el 100% de ionización). Cada ión evaporado aporta la 
siguiente información: por un lado, la relación existente entre la masa y la carga del ion 
(dependiente del tiempo medio transcurrido entre la evaporación y la llegada del átomo al 
detector), relación que ayuda en su identificación a partir de la velocidad de evaporación, y 
por otro lado su posición (X e Y) en función del lugar donde impacte en el detector.  La 
medida de la posición y el orden de llegada de los iones al detector nos permite hacer una 
reconstrucción de la posición original de los átomos en la muestra estudiada. Al repetir esta 
secuencia de fases de manera sucesiva, los átomos son progresivamente retirados de la 
muestra y permiten reconstruir una imagen 3D, con resolución atómica, del volumen 
estudiado. 
- Focused Ion Beam (FIB): Se trata de una técnica muy versátil y utilizada en ciencia de 
materiales, que permite modificar y visualizar muestras de tamaños muy diversos (pudiendo 
obtener resoluciones de micras),  generar  secciones transversales altamente precisas en 
muestras para su posterior estudio o visualización mediante otras técnicas (SEM o TEM) o 
bien la fabricación o modificación de circuitos en la industria microelectrónica, entre otras 
muchas aplicaciones. 
Debido a que el método FIB ha sido el empleado en el presente estudio, a continuación se procede a 
explicar, brevemente, algunas de sus principales características (ver anejo D para una mayor 
descripción de dicha tecnología).  
5.1.1 Tecnología FIB (Focused Ion Beam) 
Esta técnica, muy utilizada en la década de los 80 en la industria de los semiconductores para micro y 
nanofabricación, ha experimentado en las últimas décadas un fuerte auge en la investigación y 
desarrollo de nuevos materiales [7][9]. Los grandes avances logrados en esta tecnología han 
permitido que su utilización se haya extendido a diversos campos científicos, además de ampliar su 
presencia en diversos ámbitos industriales, debido principalmente a su gran versatilidad a la hora de 
generar imágenes y como herramienta de apoyo en el control de calidad, estudio de fallos de piezas o 
simplemente como herramienta de diseño. Los sistemas FIB operan de forma similar a los 
microscopios de barrido electrónico (SEM) con la diferencia de que, en vez de emplear haces de 
electrones, FIB emplea finos haces iónicos de Galio (Ga+) que pueden operar a bajas intensidades, 
para visualización de imágenes, o a elevadas para el fresado de la muestra. 
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Los equipos más modernos implementan la columna FIB con una columna adicional SEM, de modo 
que la instrumentación se ha transformado en una plataforma  de doble haz (Dual-Beam) muy versátil 
en técnicas de visualización, retirada de material y deposición en escalas que van desde algunos 
nanómetros hasta cientos de micras. La popularidad adquirida estos últimos años por la tecnología 
FIB para la preparación de muestras TEM (microscopía de transmisión electrónica), análisis 
microestructural o nano mecanizado, han convertido a esta tecnología en una herramienta muy 
potente y versátil para los investigadores en el área de los materiales. 
La tecnología FIB consiste, básicamente, en realizar un barrido mediante un haz de partículas 
cargadas (similar al SEM) que, enfocado hacia la muestra, produce una imagen magnificada de la 
zona de interés de la muestra. No obstante, a diferencia del SEM, en la que únicamente se utilizan 
electrones, en la tecnología FIB también se utilizan  haces de iones que pueden emplearse a bajas 
intensidades en tareas de visualización (pudiéndose llegar a resoluciones de hasta 1nm), en las que 
la cantidad de material desprendido (sputtering) es muy reducido, o a intensidades más elevadas 
(trabajos de deposición o grabado),  mediante las cuales se produce gran cantidad de material 
expulsado, permitiendo así mismo un fresado (milling) de gran precisión en la superficie del sólido (del 
orden de micras). La combinación en el empleo de diferentes intensidades permite la visualización, 
erosión y deposición de las zonas de interés. 
Mientras que la técnica SEM utiliza electrones que son acelerados y enviados sobre una superficie, la 
tecnología FIB utiliza iones (generalmente Ga+). Los haces iónicos interaccionan con la superficie de 
la muestra y excitan una pequeña cantidad de material que es expulsado de la superficie como iones 
secundarios o átomos. El haz primario produce, a su vez, electrones secundarios. A medida que el 
haz primario impacta con la superficie de la muestra, la señal de los iones o los electrones 
secundarios expulsados es recopilada para generar imágenes de la zona atacada. La utilización de 
iones implica que no sólo es posible la formación de imágenes de la zona de estudio, sino que 
además permite su tareas de erosionado. 
Los equipos FIB son sistemas muy empleados en diversos ámbitos científicos dada la gran 
versatilidad en sus aplicaciones (visualización de imágenes y modificación de muestras). Las 
principales son [24]: 
- Grabados selectivos, permitiendo trabajos de erosionado de alta precisión sobre superficies 
- Deposición de diferentes gases en la superficie de muestras, muy empleado en ingeniería de 
superficies para mejorar y/o recubrir superficies. 
- Implantación de iones (dopaje) en aplicaciones de semiconductores. 
- Formación de imágenes antes, durante y después de llevar a cabo estos procesos mediante 
electrones secundarios o iones. 
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En la actualidad, los estudios en ciencia e ingeniería de materiales es una de las ramas científicas en 
la cual más aplicaciones han encontrado este tipo de tecnología. Algunos de los ejemplos más 
destacables podrían ser en la investigación y visualización de recubrimientos o superficies, estudios 
de fallo o control de calidad, preparaciones de muestras para otras técnicas de estudio, 
modificaciones de muestras a nivel nanoscópico, fabricación de micro-nano pilares para ensayar 
propiedades mecánicas, realización de prototipos o caracterización tridimensional de materiales.  
Para esta última aplicación, la tecnología FIB resulta una herramienta muy potente y utilizada en la 
recreación 3D de volúmenes de muestras debido, principalmente, a la gran precisión en el pulido o 
erosionado de muestras gracias al haz de iones. En esta operación, la muestra se sitúa de modo que 
su superficie quede completamente perpendicular al haz iónico, que será el encargado de hacer un 
fresado de la muestra mediante secciones consecutivas (siendo su separación función de la 
velocidad de avance del frente), mientras el haz electrónico se empleará en la obtención de imágenes 
de dichas secciones. Una vez obtenido un número suficiente de imágenes (en función de la precisión 
deseada), éstas deberán ser  procesadas para obtener una recreación tridimensional del volumen de 
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II.     INTRODUCCIÓN 
1.  ESTADO DEL ARTE 
Los procesos de mecanizado en materiales cerámicos suelen resultar complejos y de aplicación 
limitada debido, fundamentalmente, a su naturaleza frágil y elevada dureza. Por ello, en la mayoría de 
los casos, el conformado de componentes cerámicos se lleva a cabo a partir de materia prima 
pulverizada que, introducida en moldes con la geometría deseada, se someterá a presiones elevadas, 
o bien a estados conjuntos de presión y temperatura, hasta conseguir la forma definitiva final del 
componente. 
No obstante, existen multitud de aplicaciones (micrograbados, microelectrónica,…) que requieren de 
un mecanizado posterior de alta precisión, con tolerancias muy reducidas, que con el conformado 
convencional resulta prácticamente imposibles de conseguir. Asimismo, el mecanizado de materiales 
cerámicos resulta una etapa imprescindible, y de gran importancia, en el estudio de sus propiedades 
mecánicas (como puede ser la tenacidad a fractura). Actualmente existen multitud de ensayos 
estandarizados que se emplean para determinar dicho parámetro (p.e. ensayos de flexión con 
probetas prefisuradas), cuya validez depende directamente de la calidad  y precisión de la entalla 
realizada.  
En la UPC se han llevado a cabo diversos estudios relacionados con este campo de investigación, 
alguno de ellos de especial relevancia para el presente proyecto [25][26]. En uno de estos estudios se 
ha analizado la influencia de entallas mecanizadas por ablación láser mediante pulsos ultra-cortos 
(femtoláser) en muestras de 3Y-TZP que, posteriormente, se han ensayado a flexión en cuatro 
puntos obteniéndose las siguientes conclusiones:  
- Esta técnica de mecanizado es aplicable en la determinación de KIC en materiales de grano 
micrométrico, obteniéndose resultados dentro del rango normal para la 3Y-TZP (aunque 
cercanos a su límite inferior). 
- Aunque el radio en punta de la entalla realizada mediante láser se encuentra en el rango 
submicrométrico, el inicio de la grieta es producto de la coalescencia de las microfisuras 
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2.  OBJETIVO DEL PROYECTO 
Debido a sus excelentes propiedades mecánicas, la circona dopada con itria (3Y-TZP) es uno de los 
materiales cerámicos más empleados en aplicaciones biomédicas, principalmente en la fabricación 
de prótesis o implantes dentales, pero también  en múltiples aplicaciones que requieran propiedades 
como alta densidad y resistencia, buena resistencia al desgaste y elevada tenacidad de fractura. En el 
óxido de circonio puro, los cambios de fase que se producen en su estructura cristalina durante el 
enfriamiento después de la sinterización limitan sus aplicaciones mecánicas. Sin embargo, la circona 
estabilizada mediante la adicción de óxidos (ya sea Ca, Mg o Y) provocan un incremento importante 
de la fase tetragonal a temperatura ambiente y una buena resistencia, dureza y tenacidad.  
No obstante, uno de los principales inconvenientes a la hora de producir en serie componentes 
cerámicos reside, paradójicamente, en su elevada dureza y fragilidad. Este hecho provoca que la 
etapa de mecanizado sea un factor clave determinante en su resistencia mecánica y, por tanto, en la 
vida útil de la pieza. 
El objetivo del presente proyecto es realizar un estudio y caracterización de los daños producidos en 
el frente de dos entallas mecanizadas por ablación con pulsos láser ultra cortos en una probeta de 
3Y-TZP, variando parámetros como la energía aportada, la velocidad de aplicación y/o el número de 
pasadas en cada caso. Asimismo, se tratará de estudiar la posible influencia que dicho mecanizado 
puede tener sobre el comportamiento mecánico del material y, en particular, sobre su tenacidad de 
fractura.  
Para llevar a cabo este estudio se emplearán reconstrucciones tomográficas, cuyas imágenes serán 
obtenidas mediante FIB-DB (Focused Ion Beam-Dual Beam) y que, posteriormente, serán tratadas 
con AVIZO, un software muy empleado en ingeniería de materiales para procesar y analizar este tipo 
de datos, permitiendo generar  visualizaciones tridimensionales, caracterizar distintas fases de un  
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III.    EXPERIMENTAL 
1.  PREPARACIÓN DE MUESTRAS 
Para el estudio se han realizado probetas prismáticas de circona dopadas con itria, a partir de polvos 
de 3Y-TZP comercial con un 3% mol Y2O3 (grado TZ-3YSB-E [23] Anejo E, Tosoh Co, Japón). El 
prensado de los polvos se ha realizado en frío, mediante carga uniaxial de 100 MPa, y su sinterizado 
se ha llevado a cabo en un horno tubular de alúmina (modelo ST-18, Forns Hobersal S.L, España) a 
una temperatura de 1450ºC durante 1 hora, con velocidades de calentamiento y de enfriamiento de 
3ºC/min. 
Las probetas obtenidas son de geometría prismática (3mm x 4 mm x 45 mm) con una densidad por 
encima del 98% de la densidad teórica, determinada mediante el método de Arquímedes, y con un 
tamaño de grano aproximado de 330nm [26]. Finalmente las muestras han sido pulidas mediante 
técnicas estándar  hasta 1 micra. 
2.  MECANIZADO DE ENTALLAS 
Posteriormente, en una de las probetas se han realizado entallas por ablación láser, empleando 
pulsos energéticos infrarrojos ultra-cortos (cada 120fs, con una longitud de onda de 795 nm), 
utilizando para ello un oscilador comercial Ti [26] : Zafiro (Tsunami, Spectra Physics) y un sistema 
amplificador regenerativo (Spitfire, Spectra Physics). Los pulsos son linealmente polarizados y el ratio 
de repetición es de 1kHz.  
 
Figura III.1: Modelo de equipo empleado para realizar el mecanizado láser de las entallas. 
Aunque se han fabricado un total de 18 entallas, variando parámetros de mecanizado como la 
energía aportada, la velocidad y el número de pasadas, el presente proyecto se centrará únicamente 
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en el estudio y caracterización de dos de ellas. El criterio seguido en la elección de las entallas ha sido 
seleccionar dos casos extremos (menor y mayor energía aplicada, de acuerdo a los parámetros 
anteriormente indicados). De este modo se pretende obtener conclusiones que puedan ser 
extrapolables al resto de entallas. 
A continuación se  muestra una tabla con los parámetros y valores de mecanizado en cada una de las 
entallas realizadas, indicando (en gris) las dos seleccionadas para llevar a cabo el estudio: 
 
Tabla III.1: Tabla con los valores de mecanizado (energía aportada, velocidad de pasadas y nº de pasadas) empleados en 
cada una de las entallas realizadas, destacando las dos ojeto del presente estudio. 
Como se observa en la tabla III.1, la entalla 13 (denominada a partir de ahora E2) es en la que se ha 
aportado mayor energía de ablación (8 µJ), a una velocidad más lenta (50 µm/s)  y con un mayor 
número de pasadas (4). En cambio, en la entalla 7 (a partir de ahora E1) la cantidad de energía 
aportada es menor (3 µJ), a una mayor velocidad de aplicación (150 µm/s) y con un menor número de 
pasadas (2). Por tanto, y sirviendo como justificación para la elección de las entallas escogidas, se 






Pág. 54  Memoria 
 








Figura III.2: Esquema de las entallas E1 y E2  realizadas en las probetas, así como sus dimensiones aproximadas. 
3.  ANÁLISIS DE LAS ZONAS MICROFISURADAS 
Para el análisis del daño producido en la punta de las entallas realozadas  se ha empleado un equipo 
Dual Beam Focused Ion Beam (FIB-SEM) (Neon40, Carl Zeiss AG, Alemania).  
 
Figura III.3: Instrumentación Dual Beam Focused Ions Beam (FIB-SEM) empleada en el fresado y obtención de imágenes de 
las muestras e1 y E2 [9]. 
Esta tecnología dual permite preparar y procesar muestras a nivel nanoscópico (FIB) mediante haces 
de iones, así como obtener imágenes de microscopía electrónica (SEM).   
Previo a la etapa de mecanizado (FIB) y visualización (SEM) de la zona de estudio, ha sido necesario 
depositar sobre la zona de interés una fina capa de platino, consiguiendo de este modo una superficie 
lo más lisa y uniforme posible. De este modo se trata de minimizar los posibles daños sobre la 
muestra, provocados por los fenómenos de interacción con el haz iónico, así como reducir el efecto 
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utilizado una fuente iónica de Ga+, empleando un voltaje de 30 KeV. El pulido final de las secciones se 
ha realizado a 500 pA y la inspección de las superficies de interés se ha llevado a cabo mediante la 
columna SEM. 
El fresado y adquisición de secciones de la zona microfisurada en el frente de entalla  se ha llevado a 






Figura III.4: Dirección y sentido de fresado para la posterior obtención de imágenes en ambas muestras. 
A continuación se muestran imágenes de las dos entallas E1 y E2, indicando la zona microfisurada 










Figura III.5: Micrografia de la entalla E1. En la imagen de la izquierda se puede ver la entalla realizada y la zona de 
microfisuración producida en su frente debido al proceso de mecanizado. La región en el interior del recuadro corresponde con 
la zona estudiada mediante tomografía (5.7x8.1x9.3 µm). En la imagen de la derecha se muestra una ampliación de dicha 
zona, donde se aprecia la punta de la entalla (en la parte superior, no perfectamente definida) y las distintas microfisuras 















Figura III.6: Micrografia de la entalla E2. En la imagen de la izquierda se observa la entalla realizada y la zona de 
microfisuración producida en su frente. Al igual que en el caso anterior, la región en el interior del recuadro corresponde con la 
zona estudiada mediante tomografía (5.7x8.1x25.7 µm). En la imagen de la derecha se muestra una imagen ampliada de 
dicha zona, donde pueden apreciarse las diversas ramificaciones producidas en la región microfisurada (principalmente en la 
parte inferior, más alejada de la punta) y un aumento de tortuosidad en su propagación, aproximadamente, a partir de la mitad 
de su trayectoria.  
A simple vista, y teniendo en cuenta que ambas imágenes se encuentran a la misma escala, se 
considera interesante destacar dos aspectos.  
- Por un lado, se puede observar cómo la región afectada por microfisuración en el frente de 
ambas entallas es sustancialmente  diferente. Aunque en ambos casos el ancho de la región 
figurada es similar, la longitud en E2 es, aproximadamente, tres veces mayor que en E1. Este 
hecho parece corroborar la dependencia, tanto en la geometría de la entalla como en las 
dimensiones de la zona afectada en su frente, con la energía aplicada en el proceso de 
mecanizado. A mayor energía aportada, mayor profundidad de entalla y mayor volumen de 
región microfisurada en su frente. 
- El segundo aspecto a destacar es que el radio en la punta de ambas entallas es menor que 
0.5 µm, aproximadamente. Este aspecto permite la utilización de LEFM en la determinación 
de parámetros de fractura (p.e, el valor KIC), obteniendo resultados altamente fiables, dada la 












          a)                             b) 
Figura III.7: Croquis donde se muestra, de modo esquemático, la entalla E1 (a) y E2 (b), así como la región microfisurada 
producida en sus respectivos frentes. 
Una vez finalizada la etapa de pulido y obtención de imágenes de las muestras, se procede con el 
tratamiento y  análisis de los datos obtenidos. Para ello, se emplea AVIZO , un software especializado 
muy utilizado tanto en el ámbito científico –visualización 3D de microestructuras, porosidad, 
permeabilidad en medios granulares…- como en el ámbito industrial –control de calidad, seguimiento 
de producción o estudios de fallo. La utilización de este programa permitirá obtener mediciones de 
diversos  parámetros que puedan resultar de interés para el estudio, como puede ser densidad, 
tamaño  o distribución de microfisuras a lo largo del frente de entalla. 
En el presente estudio, las principales etapas o fases realizadas con AVIZO pueden clasificarse  
como: 
- Tratamiento y procesado de los datos (imágenes) obtenidos mediante FIB-SEM. 
- Exploración o estudio previo del volumen generado. 
- Segmentación o separación de las distintas fases presentes en el material estudiado (en este 
caso, circona y la microfisuración producida por el mecanizado). 
- Medición/Cuantificación de parámetros de interés. 
Pág. 58  Memoria 
 
 
Figura III.8: Esquema de las distintas etapas realizadas en el presente estudio para modelizar y caracterizar la microfisuración 
producida en E1 y E2 [28]. 
En este caso, para  las muestras estudiadas se han obtenido un total de 505 imágenes para E1 y 845 
para E2. La diferencia en la cantidad de imágenes obtenidas es resultado de la mayor longitud de la 
zona microfisurada en el frente de E2. El procedimiento a seguir en el tratamiento y análisis de las 
imágenes ha sido el mismo para ambas muestras, por lo que a partir de este momento únicamente 
se hará distinción de ellas en aquellos apartados en los que sea estrictamente necesario, siendo, por 
tanto, el mismo en el resto de casos. 
Al cargar las imágenes en el programa, resulta necesario definir el tamaño del pixel en relación a las 
dimensiones de las muestras. En este caso, el tamaño de pixel en la tomografía de la entalla E1 es 
de 12x12x20 nm, mientras que en E2 es de 12x12x30nm. La diferencia, en el eje Z, del tamaño de 
píxeles entre ambas tomografías es producto de la diferencia de longitud de la región de estudio. En 
el caso de emplear, en ambos casos, un tamaño de píxel en Z igual a 20nm (como el utilizado en E1), 
esto habría supuesto una mayor precisión en la recreación de la zona de análisis, pero en la 
tomografía E2 (de longitud tres veces mayor a E1) se generarían tal cantidad de datos (imágenes), 
que hubiese resultado inviable su tratamiento y análisis con los medios informáticos disponibles para 
la realización del estudio. No obstante esta diferencia, se considera que ello no supone  ningún 
problema ni inconsistencia en el estudio, ya sea a la hora de obtener conclusiones o realizar estudios 
comparativos entre ambas muestras. 
La adquisición de datos mediante DB se realiza con cierta  inclinación (52º) respecto del haz 
electrónico. Este hecho provoca que las imágenes generadas presenten cierta distorsión a la hora de 
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realizar su análisis. Para ello, AVIZO cuenta con un módulo capaz de corregir esta distorsión. No 
obstante, conviene indicar que en este caso no ha sido necesario su empleo, ya que dicha corrección 
se ha llevado a cabo directamente por el equipo DB durante la adquisición de datos. Asimismo, 
pueden producirse defectos (o ruido) que deterioran la calidad de imagen, debido a problemas 
propios del sistema de adquisición o a pequeñas vibraciones del entorno durante el proceso, cuyo 
tratamiento con el software se verá más adelante.  
La siguiente etapa consiste en apilar y alinear las imágenes obtenidas. Para ello se emplea el módulo 
Align Slices, que permite realizar dicha operación, bien de forma automática (empleando para ello 
algoritmos de mínimos cuadrados basados en la intensidad de imagen) o manual. En este caso, 
como consecuencia de la calidad de las imágenes y la tenue diferenciación de intensidad en los 
límites de las distintas fases (sólido y fisuras) debido, principalmente, al reducido tamaño de algunas 
de las microfisuras producidas,  se ha requerido de una alineación y apilamiento de imágenes 
manual. Para ello ha sido necesario el empleo de indicadores de referencia, cuya principal función es 
servir de apoyo en las tareas de alineación manual.  
 
Figura III.9: Mediante una previsualización de las imágenes en la dirección adecuada (en este caso, en el plano XY), puede 
observarse la distorsión en el apilamiento de las imágenes obtenidas. En la imagen se observa el escalonamiento y falta de 
continuidad en las marcas realizadas expresamente en las muestras (línea diagonal y líneas verticales paralelas), y que sirven 
de referencia en la etapa de apilamiento. 
El defecto de apilamiento se detecta, en este caso, realizando una visualización previa de la parte 
superior de la reconstrucción (figura III.9), en la que se puede observar una distorsión de las dos 
marcas realizadas expresamente en las muestras y que sirven de referencia para conseguir un 
correcto apilamiento de las imágenes. 
En la figura III.10 se muestra el desfase existente entre dos imágenes consecutivas, previo a la etapa 
de alineación (se observa falta de nitidez en los límites de las regiones a identificar). Para solucionar 
esta falta de alineación se realiza, de modo manual, el apilamiento de una imagen en relación con la 
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inmediatamente anterior y posterior, empleando para ello marcadores auxiliares (marcas triangulares 
en figura III.10). Repitiendo esta operación a lo largo de todos los datos del conjunto, se consigue un 
apilamiento óptimo de las imágenes adquiridas que, posteriormente, servirán de base para reconstruir 
el volumen tridimensional de estudio.  
 
Figura III.10: Operación de alineación manual  (Align Slice). En la imagen puede observarse el desplazamiento relativo (o 
desfase) existente al realizar el apilamiento de algunas de las secciones adquiridas. Las marcas auxiliares (triángulos amarillos 
y rojos) permiten  referenciar una imagen con la inmediatamente anterior o posterior, ayudando y facilitando en  las tareas de 
alineación. 
Algunas imágenes obtenidas pueden presentar ciertas imperfecciones o defectos de resolución, 
debido principalmente a pequeñas vibraciones durante la adquisición de datos. Para tratar de eliminar 
o mejorar estas imperfecciones, se aplican sobre el conjunto de imágenes filtros 2D/3D (Filter), 
facilitando y mejorando de este modo la resolución y posterior segmentación de  las diferentes fases 
presentes. Algunos de los filtros empleados son Median Filter, Bilateral Filter o Edge Preserving 
Smoothing.  
Una vez finalizado el apilamiento y el tratamiento de las imágenes mediante filtros, se realiza una 
primera visualización del modelo 3D (figura III.11). Mediante estas previsualizaciones se obtienen 
imágenes del interior del volumen generado, cuya inspección ayuda a localizar y/o detectar zonas con 
un especial interés o relevancia para el estudio. Dado que AVIZO es un software de visualización que 
procesa gran cantidad de imágenes, el coste computacional resulta muy elevado. Para ello se emplea 
el módulo ROI, que permite reducir dicho coste y  obtener una mayor resolución en una parte 
concreta del modelo. 
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Figura III.11: Previsualización del apilamiento de imágenes realizado en etapas anteriores, permitiendo una inspección 
simultánea y coordinada en tres planos diferentes, facilitando la inspección y determinación de las zonas de mayor interés. En 
este caso, se muestra una perspectiva 3D del apilamiento junto con tres visualizaciones, cada una correspondiente a unos de 
los planos principales (XY, YZ y XZ). 
A continuación se procede con la  identificación o segmentación de las distintas fases presentes en el 
conjunto. Mediante el módulo Segmentation Editor se delimita y caracteriza las diferentes fases 
presentes en el modelo (en este caso, sólido y fisuras). Esta tarea puede realizarse de modo 
completamente automática, definiendo ámbitos o rangos, para cada tipo de fase (en este caso, dos), 
cuyos píxeles presenten niveles de intensidad incluidos dentro de límites definidos previamente por el 
usuario, o bien realizarse de modo manual, imagen por imagen. En el presente estudio, y al igual que 
en etapas anteriores,  debido al reducido tamaño de las microfisuras producidas, la baja definición de 
los límites entre las distintas fases y a su difícil segmentación mediante herramientas automáticas, ha 
sido necesario realizar la segmentación de modo manual. 
 
Figura III.12: Segmentación de las diferentes fases presentes en las muestras (circona y microfisuración). En la imagen se 
observa, en color verde, la zona asignada a la fase “fisuración”, empleando como referencia las imágenes obtenidas con FIB. 
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Una vez finalizada la segmentación, se obtienen imágenes binarizadas, en las cuales cada una de las 
fases existentes se muestran mediante un color diferente (ver figura III.13).  De este modo, resulta 
sencillo su distinción, permitiendo asimismo realizar los cálculos y operaciones posteriores de un 
modo rápido y ágil. En nuestro caso, se asigna intensidad 1 (color azul) a las grietas y poros e 
intensidad 0 (color negro) al resto de material (circona). Un ejemplo de las imágenes binarizadas 
obtenidas se muestran a continuación: 
 
Figura III.13: En la imagen se observa una imagen binarizada de  una de las muestras estudiadas (E1,Plano XY). En color azul 
se puede ver la zona de microfisuración, mientras que en negro se observa la fase de circona. 
Llegados a este punto, se procede a la obtención de mediciones y estadísticas de diversos 
parámetros de interés para el estudio, tanto en 2D como en 3D, como puede ser el volumen de las 
distintas fases (fisuración o poros), superficie de interfase entre las mismas o densidad de fisuras, 
entre otros. Los resultados obtenidos serán expuestos y comentados en apartados posteriores.  
Estos análisis  se basan principalmente en la  binarización realizada en las imágenes y mediante el 
empleo de algoritmos de separación. Mediante el módulo Labelling se crea una separación de cada 
partícula  o volumen (o en nuestro caso, fisuras) existente en el volumen, de manera que queda 
totalmente definido las características de cada una de ellas (volumen, área superficial, tamaño…). 
Para facilitar su visualización, el programa permite identificar cada una de las partículas separadas 
mediante distintos colores, tal y como se puede apreciar en la figura III.14.  
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Figura III.14: Separación y clasificación de cada uno de los volúmenes existentes en la región de estudio, obteniendo una 
visualización rápida y sencilla de las zonas de interés. En la imagen se observa la identificación, mediante distintos colores y 
en función del tamaño, de las diferentes grietas o fisuras presentes en el frente de una de las entallas. 
 
 
Figura III.15: Tabla de resultados de las mediciones llevadas a cabo con el software (Material Statistics). De este modo se 
obtienen mediciones de  volúmenes, áreas u otras características de las zonas de estudio, así como histogramas que permiten 
extraer conclusiones a partir de los datos representados. 
Como se tratará en aparatos posteriores, los parámetros que se han considerado más 
representativos para cuantificar y caracterizar la región microfisurada son el área superficial de los 
defectos producidos, su volumen y su  localización respecto a la punta de entalla.  
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Figura III.16: El módulo Generate Surface permite hacer una recreación 3D del volumen de estudio, facilitando su visualización 
y posterior obtención de conclusiones. En la imagen se puede observar la recreación tridimensional de la zona microfisurada 
en el frente de la entalla E1. 
Finalmente se realiza una reconstrucción tridimensional del volumen de microfisuración producido en 
el frente de cada una de las entallas, de modo que resulte más intuitivo y sencillo su interpretación, 
visualización y análisis. Esto es, junto con la posibilidad de cuantificar parámetros, una de las 
aplicaciones más interesantes en la investigación de sólidos mediante esta técnica, tanto en el ámbito 
científico como industrial, permitiendo realizar estudios que, con métodos convencionales 2D 
(micrografías), no resultaría posible. 
4.  INFLUENCIA DE LA MICROFISURACIÓN EN LA TENACIDAD  
Como ya se ha explicado en el apartado III del presente proyecto, uno de los modelos existentes para 
evaluar la influencia de la microfisuración en la tenacidad de los materiales cerámicos es el 
desarrollado por Ortiz [17]. Este modelo trata de describir la influencia de una distribución de 
microfisuras delante de una grieta sobre la tenacidad del material. El parámetro fundamental del 
modelo que controla el comportamiento es la densidad de microfisuras. La grieta principal es 
idealizada como una grieta semi-infinita, con un conjunto de microgrietas, todas de longitud a, 
situadas delante de la misma y separadas por una distancia l. A continuación se muestra un esquema 
de los parámetros empleados en el modelo de Ortiz. 
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Figura III.17: Definición de las variables empleadas en el modelo de Ortiz para caracterizar y estudiar la densidad de 
microfisuración [17]. 
El objetivo de este apartado, teniendo en cuenta la información obtenida a partir de las tomografias 
realizadas y a las posibilidades de análisis que ofrece AVIZO, es realizar un estudio en el frente de E1 
y E2 para tratar de determinar si la densidad de microfisuras es suficientemente alta para esperar que 
la tenacidad del material esté severamente reducida y tenga lugar la coalescencia de microfisuras 
antes de la fractura final del material sano.  De este modo se intentará evaluar la posible influencia de 
cada mecanizado en el comportamiento mecánico del material y, más concretamente, en su 
tenacidad. 
No obstante, es interesante destacar, antes de iniciar el análisis, algunos aspectos del modelo que 
pueden influir de modo significativo en algunas de las conclusiones obtenidas. Se debe tener 
presente que el modelo teórico utilizado por Ortiz en la determinación dela relación de densidad crítica 
supone unas condiciones ideales (modelo bidimensional, plano semi-infinito, microgrietas todas 
iguales, distribución uniforme de defectos en el frente de la macrogrieta, defectos alineados con la 
grieta principal y separación entre fisuras siempre mayor que su longitud) que en los frentes de entalla 
reales no se cumple. 
 Una vez planteadas las principales características y limitaciones del modelo, se procede a su 
aplicación en las muestras E1 y E2. Para ello, el primer paso será definir las secciones de estudio en 
las cuales llevar a cabo el análisis. Dado que en la reconstrucción tridimensional de las regiones 
microfisuradas el tamaño de píxel empleado en los ejes X e Y es el mismo (12x12 nm) en ambas 
muestras, variando únicamente en el eje Z (20 nm para E1 y 30 nm para E2), el númeno total de 
secciones apiladas en la dirección Y es igual en ambos casos, con un total de 667 (ver figura III.18). 
Del total de secciones disponibles, la aplicación y estudio de la relación planteada por Ortiz se va a 
llevar a cabo cada 50 imágenes, generándose un total de 13  secciones de estudio para cada 
muestra. 
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Figura III.18: Esquema de las secciones de estudio escogidas para el estudio. En la imagen de la izquierda se observa  un 
croquis de la distribución y separación (50 imágenes tomadas con FIB) entre  las secciones analizadas a lo largo del ancho de 
entalla. A la derecha se observa una vista según el plano XY. En total se estudiarán un total de 13 secciones para cada entalla. 
Definidas las secciones de análisis (perpendiculares al eje Y) en cada muestra, el siguiente paso 
consiste en escoger el plano en el que se supone propagará la macrogrieta, encontrando en su 
avance las microfisuras generadas tras el mecanizado. Es importante destacar que se ha 
seleccionado el mismo plano de estudio para cada muestra, en cada una de las 13 secciones 
escogidas. Teniendo en cuenta la escala en la que se está realizando el análisis, resulta complicado 
determinar cuál es la punta real de la entalla en cada una de las secciones, por lo que se adopta 
como plano de propagación  el plano definido por la entalla y que coincide con la recta trazada en la 
figura III.19 (para E1) y III.20 (para E2). Asimismo, y como consecuencia nuevamente de la escala, la 
profundidad de la punta de entalla mecanizada no es uniforme a lo largo de todo el espesor de la 
probeta. Por ello , de entre las 13 secciones a analizar, se escoge como origen de coordenadas del 
eje Z la punta de entalla de la sección en la cual tiene una menor profundidad. Esto permitirá localizar 
y referenciar, en todas las secciones, los valores de densidad de fisuras determinados en el interior de 
la región microfisurada. 
A continuación se muestran imagenes binarizadas  de E1 y E2,  indicando el plano de propagación 
escogido (línea roja discontinua ) para la obtención de los parámetros de estudio definidos en el 
modelo de Ortiz (a y l). 
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Figura III.19: Ejemplo de  sección binarizada tipo en E1 en la que se llevará a cabo  el estudio de microfisuración. En azul se 
indican las zonas microfisuradas, mientras que el resto de la superficie (en negro) corresponde al sólido. La recta roja 
discontinua corresponde al plano escogido para la determinación de la densidad de microfisuración, en función de los 
parámetros definidos en el modelo de Ortiz (a y l). 
 
Figura III.20: Ejemplo de  sección binarizada tipo en E2 en la que se llevará a cabo  el estudio de microfisuración. En azul se 
indican las zonas microfisuradas, mientras que el resto de la superficie (en negro) corresponde al sólido. La recta roja 
discontinua corresponde al plano escogido para la determinación de la densidad de microfisuración, en función de los 
parámetros definidos en el modelo de Ortiz (a y l). 
 
 







Figura III.21: Esquema del planteamiento realizado por Ortiz para el estudio de la influencia de la microfisuración en el frente 
de una macrogrieta. En rojo se observa el plano de propagación teórico de la macrogrieta [17]. 
Definido el plano de propagación en el que llevar a cabo el estudio en cada muestra, el siguiente paso 
consiste en medir, sobre el plano escogido y en cada una de las 13 secciones de cada muestra, los 
parámetros a y l. Una vez tomadas las medidas correspondientes, se calcula la densidad de 
microgrietas en cada una de las secciones de estudio en función de su distancia al frente de entalla. 
La profundidad de cada valor de densidad coincide con el centro de gravedad del defecto implicado 
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IV.    RESULTADOS Y CONCLUSIONES 
1.  RESULTADOS EXPERIMENTALES 
1.1  RESULTADOS CUALITATIVOS 
A simple vista puede observarse la gran diferencia en el volumen de material afectado por 
microfisuración en ambos casos, así como la gran heterogeneidad en las geometrías de los defectos 
producidos y su falta de esfericidad. Este hecho provoca que, a diferencia de otros estudios 
consultados en los que la geometría de los poros o defectos estudiados (ya sea por inclusión de 
gases durante la etapa de solidificación o por la naturaleza dúctil del material) poseen geometrías 
regulares,  permitiendo su clasificación o cuantificación, por ejemplo, según su grado de esfericidad,  
en el caso que nos atañe este criterio de clasificación resulte de poca utilidad debido a la gran  
irregularidad en la geometrías de las fisuras generadas.  Asimismo, y como consecuencia de esta 
irregularidad y falta de uniformidad en la geometría de los defectos, resulta complicado, 
independientemente de la intensidad de mecanizado, establecer una geometría tipo de defecto 
producido. 
 
Figura IV.1: Ejes planteados para la visualización de los volúmenes de microfisuración obtenidos en el frente de cada punta de 
entralla.. 
A continuación se muestran las reconstrucciones tridimensionales de las regiones microfisuradas 
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Figura IV.2: Reconstrucción de la región microfisurada en el frente de E1 (profundidad aproximada de 10 µm). En la imagen a) 
se muestra una vista isométrica, mientras que en las dos siguientes se muestran vistas ortonormales según los planos XZ (b) 
e YZ (c). 
 




Figura IV.3: Reconstrucción de la región microfisurada en el frente de E2 (profundidad aproximada de 26 µm). En la imagen a) 
se muestra una vista isométrica, mientras que en las dos siguientes se muestran vistas ortonormales según los planos XZ (b) 
e YZ (c). 
 
Figura IV.4: Reconstrucción donde se observan ambas regiones microfisuradas superpuestas. En color lila se muestra la 
microfisuración en E2, mientras que en verde la microfisuración producida en E1.  a) Vista isométrica, b) vista ortonormal al 
plano XZ, c) vista ortonormal al plano YZ. 
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1.2 CARACTERIZACIÓN DE MICROFISURACIÓN 
En este apartado se tratará de cuantificar algunos parámetros que se han considerado más 
relevantes para caracterizar el daño producido en el frente de las dos entallas mecanizadas. Para ello, 
se han consultado varios estudios en los que se llevan a cabo caracterizaciones de zonas 
degradadas o segundas fases, algunos de ellos de gran utilidad para el presente proyecto 
[14][15][27][28]. 
El primer paso consiste en definir el ámbito o región de estudio. En ambos casos, las entallas se han 
realizado a lo largo de todo el ancho de la probeta (eje Y, según figura IV.1),  variando sus 
dimensiones y profundidad en los ejes X e Z, según la energía aportada durante el proceso de 
mecanizado.  
 
Figura IV.5: Ámbito en el que se ha realizado el estudio tomográfico y posterior análisis de la microfisuración. En la imagen a) 
se observa la entalla E1 (menor energía aportada), mientras que en la imagen b) se muestra la entalla E2 (mayor energía 
aportada). La zona marcada en rojo corresponde a un ancho de entalla aproximado de 2 µm, límite a partir del cual se ha 
definido el volumen de estudio.  
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1.2.1 Definición del volumen de estudio 
Para definir el volumen o región de estudio en la punta de las entallas se ha considerado una misma 
longitud en el eje X y Y (este último, correspondiente al ancho de la probeta), variando únicamente la 
dimensión correspondiente al eje Z (profundidad de entalla). El inicio del volumen de estudio, en Z, se 
ha definido a partir de punto en el que la entalla alcanza un ancho de, aproximadamente, 2 µm. En la 
figura IV.5 se observa la localización del volumen de estudio en ambos casos, así como la sección 





Figura IV.6: Imágenes de las entallas E1 (a) y E2 (b). En ellas se observa la irregularidad en los planos que definen cada 
entalla, resultando muy complicado definir la punta de entalla real. En color blanco se muestra un esquema idealizado de cada 
entalla, mientras que en rojo se muestra el plano  XY a partir del cual se ha llevado a cabo el estudio de la microfisuración en 
cada uno de sus frentes (ancho aproximado 2 micras). Las zonas sombreadas indicadas justo a continuación del plano de 
definición del volumen de estudio corresponden, teóricamente, a la región de entalla. 
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En la figura IV.6 se muestran las dos entallas E1 y E2, donde se puede observar la irregularidad en 
los planos que las definen. Por ello, se superpone un esquema idealizado  de los planos teóricos de 
cada entalla, obteniendo de este modo una punta de entalla teórica para cada caso.  
A continuación se indican las dimensiones de las regiones estudiadas, según la figura IV.5, para E1 y 
E2: 
 
Tabla IV.1: Dimensiones del volumen estudiado en cada una de las entallas (figura IV.5). Se observa como la longitud en Z 
(profundidad de región microfisurada) es, aproximadamente, tres veces mayor para E2 que E1. 
1.2.2 Cuantificación del volumen microfisurado en el frente de entalla 
El primer parámetro a determinar es el volumen de material microfisurado en el frente de cada entalla, 
a partir de un plano perpendicular al plano de propagación (ver figura IV.7). De este modo se 
determinará el alcance del daño producido por cada uno de los mecanizados, en función de su 
distancia a la punta de entalla.  
 
Figura IV.7: Esquema donde se muestra el plano y dirección estudiados para cuantificar el volumen y área afectada por el 
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Figura IV.8: Distribución del volumen microfisurado acumulado en los frentes de E1 (imagen superior)  y E2 (inferior), en 
función de la distancia a la punta de entalla. Es interesante destacar que, en ambos casos, se presentan tres zonas de 
evolución de daño claramente definidas. 
A la vista de los resultados del volumen de daño acumulado, es interesante destacar que, para 
ambos casos, en las gráficas se identifican tres regiones claramente delimitadas y cuya variación, en 
todos los casos, es prácticamente lineal. En la región III (más alejada de la punta de la entalla), el 
daño producido es muy reducido, siendo prácticamente despreciable. A partir de esta zona se 
encuentra el material sano y sin microfisurar. En la región II (zona de mayor longitud) se puede 
observar que el daño producido es constante y aumenta de forma claramente  lineal, mientras que en 
la región  I (zona más próxima a la punta de la entalla) el volumen de la región microfisurada aumenta 
de forma importante hasta alcanzar la punta o inicio de entalla.   
 
 
Tabla IV.2: Delimitación,  en E1 y E2, de las distintas regiones de microfisuración en función de su distancia al frente de  




















Figura IV.9: Comparativa de las gráficas de volumen de daño acumulado (misma escala) en  E1 y E2.  



























Figura IV.11: Distribución de los defectos (microfisuración) producidos en el frente de E2 en función de su volumen. 
 
Tabla IV.4: Distribución de microfisuración (porcentaje respecto del nº total de fisuras)  en función del volumen  de los  defectos 
producidos en el frente de entalla. 
El número total de defectos, o microfisuras, producidos en el frente de cada entalla es: 1.500 en E1 y 
22.000 en E2, aproximadamente. Observando los resultados presentados en la tabla IV.4 se observa 
como la gran mayoría de defectos (50%), en ambos casos, tienen un volumen comprendido entre 
105-106 nm3. Por otro lado, se observa como el porcentaje de defectos de mayor volumen (106-109 
nm3) es superior en la muestra E1 (24%) que en E2 (10%), mientras que el porcentaje de defectos de 
menor volumen (104-105 nm3) es, al contrario que en el punto anterior, mayor en E2 que en E1. En el 
caso de E1, la distribución de defectos según su volumen muestra un aspecto simétrico respecto al 
centro de la gráfica, mientras que en E2 esta simetría desaparece y el centro de gravedad de la 
distribución se desplaza hacia valores de menor volumen.  
Sin embargo, es conveniente tener en cuenta un factor que puede alterar e influir de modo importante 
en estos porcentajes, como es la coalescencia o solapamiento de fisuras. Debido a su propagación, 
puede ocurrir que dos fisuras que, inicialmente, se generan de modo independiente y con volúmenes 
totalmente separados, acaben coalesciendo y formando un defecto con un volumen final producto de 
la suma de las dos grietas iniciales. Este aspecto, imposible de controlar mediante las herramientas 
empleadas en el presente estudio (por tratarse de un análisis del estado final de la muestra y no un 
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seguimiento de la evolución de la degradación a medida que se aplica el mecanizado), puede dar 
lugar a una interpretación o análisis erróneo de los resultados obtenidos. 
1.2.3     Cuantificación del área microfisurada normal al plano de propagación  
Otro parámetro que puede emplearse en la caracterización de la zona microfisurada es el área 
fracturada en el plano perpendicular al plano de propagación de la entalla (ver figura IV.7). A 




Figura IV.12: Área microfisurada en el frente de E1 (superior) y E2 (inferior), en función de su distancia a la punta de entalla, 
medida en un plano perpendicular a su plano de propagación. 
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Figura IV.13: Comparativa de la distribución de superficies microfisuradas en el frente de E1 y E2. 
A la vista de los resultados obtenidos, se observan varios aspectos que se consideran interesantes 
comentar.  
El primero de ellos es la gran similitud en el patrón de degradación de las dos muestras, 
independientemente de la energía aportada en cada caso. Asimismo, se observa cómo el valor del 
área fracturada, justo en la punta de cada una de las entallas (0 en el eje de abscisas de las figuras 
IV.11-12), es muy similar (18 µm2 en E1 frente a 16 µm2  en E2) para ambas muestras. Este resultado 
es lógico ya que, tal y como ya se ha explicado en el apartado 1.2.1, el inicio del volumen de estudio 
se ha realizado a partir del punto en que ambas entallas tenían un ancho aproximado (según eje X) 
de 2 micras. 
 Otro aspecto destacable es que, en ambas muestras, la variación inicial del área microfisurada 
presenta un comportamiento muy parecido. Desde la punta de entalla hasta una profundidad 
aproximada de 5 µm, ambas gráficas muestran una variación en la cantidad de superficie 
microcrofisurada semejante. En ambos casos, a su vez, la superficie microfisurada a esa profundidad 
es muy parecida. A partir de esta profundidad, y hasta alcanzar el material sano en cada muestra, se 
observa como el área microfisurada presenta un valor constante de, aproximadamente, 1-2 µm2.  
No obstante, la gráfica E1 presenta una singularidad que se cree conveniente mencionar. Puede 
observarse como el área de microfisuración se reduce de modo importante a medida que nos 
alejamos de la punta de entalla, hasta alcanzar una profundidad (aproximadamente a 6 µm) a partir 
de la cual se produce un ligero incremento de la superficie fracturada (alcanzado un  máximo de 4 
µm2 a una distancia aproximada de 8 µm, ver figura IV.12, imagen superior). A partir de este máximo, 
la superficie fisurada se reduce hasta alcanzar el material sano (final zona microfisurada). Aunque 
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resulta complicado determinar el motivo de este comportamiento, sobre todo a partir de la escasez de 
datos experimentales disponibles, una posible causa podría ser la existencia, a esa profundidad y 
justo en la vertical en donde se aplican los pulsos láser, de una heterogeneidad o defecto. Este hecho 
podría haber facilitado la nucleación, y posterior propagación, de grietas en este punto, produciendo 
un incremento local del área microfisurada. 
Por último, es interesante destacar que la degradación producida en el frente de entalla de E1 y E2 no 
parece coherente con el tipo de mecanizado llevado a cabo. La distribución lógica en el daño 
generado (suponiendo propiedades totalmente homogéneas del material, la no presencia de 
heterogeneidades o defectos y un mecanizado uniforme) debería ser la de una afectación (área 
microfisurada) mayor cuanto menor sea la distancia a la punta de entalla, mostrando una reducción 
más o menos continua (sin entrar a evaluar el tipo de variación –lineal, exponencial…) hasta alcanzar 
el material sano. Sin embargo, puede observarse como este patrón de degradación no se produce, al 
menos de un modo completo, en ninguna de las dos muestras (figura IV.13). Mientras que en la 
región más próxima a la punta de entalla el daño provocado, tanto en E1 como en E2,  disminuye a 
medida que nos alejamos de la punta de entalla (hasta una profundidad aproximada de 5 µm), se 
observa cómo a partir de esta profundidad el área microfisurada se mantiene constante hasta 
alcanzar el material sano. 
1.2.4      Cuantificación del área superficial de las microgrietas generadas 
Otro parámetro interesante en la caracterización de los defectos producidos es su área superficial, 
resultando interesante determinar la cantidad de microgrietas en función de esta variable. Este índice 
podría emplearse para obtener un ratio o rendimiento cualitativo aproximado de la energía empleada 








Figura IV.14: Distribución de los defectos (microfisuración) producidos en el frente de E1 en función de su área superficial. 
 











Figura IV.15: Distribución de los defectos (microfisuración) producidos en el frente de E2 en función de su área superficial.  
Como puede observarse, en el caso de E1 la cantidad de defectos individuales es mucho menor que 
en el caso de E2 (como ya se comprobó anteriormente). Este resultado es coherente, ya que tanto la 
energía aportada como el volumen afectado por microfisuración (función esto último de lo primero) 
son diferentes en ambas muestras. Sin embargo, es interesante destacar el hecho de que, en ambos 
casos, la mayoría de defectos producidos se encuentran comprendidos dentro del mismo rango de 
área superficial. No obstante, se observa como la presencia de defectos con áreas superficiales 
mayores o menores al rango indicado anteriormente presenta diferencias en ambas muestras. A 
continuación se muestra el porcentaje de defectos, en función de su área superficial, respecto al 






Tabla IV.5: Distribución de microfisuración (porcentaje respecto del nº total de fisuras)  en función del área superficial de los  
defectos. 
Como ya se ha indicado, puede observarse como, en ambos casos, la mayoría de microfisuras 
generadas se encuentran en el rango de área superficial entre 104-105 nm2. En el caso de E1, el 
porcentaje de defectos de este tamaño respecto del total de fisuras es del 59,5%, mientras que en E2 
es del 55,4%. Por otro lado, se observa cómo, en ambas muestras, el resto de grietas generadas se 
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encuentran repartidas entre los rangos de área superficial de  0-104 nm2 y 105-106 nm2, aunque con  
porcentajes distintos en cada caso. Mientras que en E1 la distribución es prácticamente simétrica 
respecto al valor máximo de la gráfica (al igual que en el caso de la distribución de los defectos por 
volumen), en E2 esta simetría desaparece y el centro de gravedad de la distribución se desplaza 
hacía valores menores (lado izquierdo de la gráfica). 
1.2.5      Localización y distribución de la microfisuración 
Otro aspecto importante a la hora de caracterizar una región fisurada consiste en estudiar la 
localización y distribución espacial de los defectos en el volumen de estudio. Llegados a este punto es 
importante destacar que resulta muy complicado obtener una geometría tipo del defecto producido, a 
diferencia de lo que ocurre en otros materiales, como pueden ser polímeros, espumas o materiales 
metálicos de mayor ductilidad, en los cuales los defectos generados por deformación plástica suelen 
mostrar geometrías más regulares (en algunos casos, con un elevado grado de esfericidad). Este 
hecho provoca que, en la presente caracterización, no se haya realizado ningún análisis de la 
geometría de los defectos a nivel individual, aunque sí un estudio cualitativo de la distribución de su 
conjunto en el interior del volumen de control.  
Observando las reconstrucciones tridimensionales mostradas en la figura IV.2-3, pueden extraerse 
conclusiones interesantes que, empleando los análisis llevados a cabo anteriormente sobre el 
volumen o superficie fisurada, pasarían inadvertidos. La más evidente e importante es la 
heterogeneidad en la región miocrofisuración producida. 
En el caso de E1, se puede observar como la formación de grietas a lo largo del eje Y (Figura IV.2 c) 
presenta una distribución totalmente heterogénea, con una densidad de defectos no uniforme a lo 
largo del ancho de la entalla. Esto se aprecia, sobre todo,  en la región central más alejada de la punta 
de entalla, mostrando zonas en donde la fisuración es prácticamente inexistente y zonas en donde la 
densidad es relativamente elevada. Este aspecto es muy interesante destacarlo ya que, teóricamente, 
la microfisuración debería ser prácticamente constante a lo largo de todo este ancho, teniendo en 
cuenta el tipo de mecanizado llevado a cabo. Este patrón de fisuración tan heterogéneo puede estar 
causado por la presencia de posibles microdefectos previos a la realización de la entalla. 
Asimismo, se observa como la densidad de microfisuración en el frente de entalla (Figura IV.2 b) no 
muestra un patrón coherente con el tipo de mecanizado realizado (aspecto comentado 
anteriormente). Existen puntos más alejados del frente de entalla y, por tanto, menos propensos a 
sufrir degradación, en los cuales la zona fisurada es mayor que en puntos más próximos a la punta de 
la entalla en los cuales, teóricamente, el daño debería ser superior.  
La región de microfisuración en E2 presenta ciertos aspectos similares a E1, así como algunas 
diferencias que convienen mencionar. Por un lado, es interesante destacar que la densidad de 
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microfisuras es mucho más homogénea en todo el volumen estudiado (principlamente en la zona 
más próxima a la entalla), aunque también presenta una región central, según el eje  Y y más alejada 
de la punta (figura IV.3 c), en la cual la microfisuración es heterogénea, mostrando zonas de mayor 
densidad relativa, sobre todo en uno de los extremos de la muestra (aunque menos pronunciado que 
en E1). Como ya se ha mencionado para E1, este patrón no parece coherente teniendo en cuenta 
que el mecanizado se ha llevado a cabo de modo uniforme y constante en todo el ancho de la 
probeta. No obstante, esta variación, al igual que en E1, puede deberse a la existencia de pequeñas 
heterogeneidades, previas al mecanizado, que hayan facilitado la  nucleación y propagación de 
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1.3 INFLUENCIA DEL MECANIZADO EN LA TENACIDAD A FRACTURA  
A continuación se representan las densidades de fisuras, para cada una de las 13 secciones 
escogidas en E2 y E1, en función de la profundidad o distancia a la punta de entalla. 
 
Figura IV.16: Esquema de las secciones y ejes de estudio escogidos para el estudio de la densidad de microfisuración. En el 
estudio  de cada muestra se analizan un total de 13 secciones, determinando en cada una de ellas la densidad de 
microfisuración  en función de la profundidad. 
En el eje de ordenadas se representa la densidad de fisuración, mientras que en el eje de abscisas la 
profundidad o distancia al frente de entalla (según el eje Z de la figura IV.16).  
 
Figura IV.17: Representación de densidades de fisuras por sección y profundidad para entalla E1. En rojo se indica la densidad 
crítica definida en el modelo de Ortiz (a/l=0.91). 
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Figura IV.18: Representación de densidades de fisuras por sección y profundidad para entalla E2. En rojo se indica la densidad 
crítica definida en el modelo de Ortiz (a/l=0.91). 
En la figura IV.17 se observa la distribución de densidades para E1 en función de la distancia a la 
punta de entalla. Conviene destacar el hecho de que los resultados experimentales obtenidos se 
concentran en dos regiones: por un lado, una región situada a una profundidad aproximada de entre 
4-6 µm, en la cual los valores de densidad presentan una gran dispersión (entre 0.1 - 0.6, 
aproximadamente), y otra región (alrededor de 8 µm) en la cual los valores de densidad se 
encuentran comprendidos entre 0.8 - 0.9 (algunos incluso superando la densidad crítica). En relación 
a este último caso, es interesante recordar que es en esta profundidad donde se produce un 
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incremento “anormal” de la superficie o volumen de fisuración (ver figura IV.12). Es interesante 
destacar, en muchas secciones, la tendencia de la densidad de microfisuración  a aumentar con la 
profundidad. 
Las densidades en E2 (figura IV.18) presentan una gran dispersión de valores en función de la 
profundidad, en la cual también pueden intuirse dos regiones más o menos definidas. Por un lado, se 
observa una primera zona (profundidades entre 0 y 12 µm, aproximadamente) en la cual los valores 
de densidad de microfisuración son elevados (0.8 - 0.93), mientras que a partir de esta profundidad, y 
hasta alcanzar el material sano, la densidad muestra una tendencia a disminuir con la distancia a la 
punta de entalla. 
No obstante, como se ha determinado en el apartado de caracterización, las regiones microfisuradas 
se concentran en el frente de las entallas en el interior de un volumen en el cual existe una 
distribución heterogénea (sobre todo en E1), con zonas donde la densidad de microfisuración en 
elevada y zonas donde la microfisuración es prácticamente inexistente. También es interesante 
destacar que las microfisuras más importantes no están siempre alineadas con el plano 
macroscópico de la entalla, situándose en ocasiones fuera de dicho plano, como puede observarse 
en las secciones XZ analizadas. También puede ocurrir que en una seccion XZ se encuentre una 
gran densidad de fisuras mientras que en otro corte paralelo la densidad se a muy inferior. Es decir, 
existe variación acusada den la densidad de microfisuras cuando nos desplazamos frente a la entalla 
en la dirección del espesor. 
A continuación se procede al tratamiento de los valores de densidad crítica obtenidos para cada una 
de las  secciones estudiadas en  cada muestra.  Conviene recordar que el modelo de Ortiz es un 
modelo bidimensional, mientras que en el presente estudio se ha realizado un análisis de la densidad 
de fisuración en 13 secciones a lo largo del espesor de cada probeta obteniéndose, por tanto, datos 
tridimensionales. Por ello, el siguiente paso consiste en procesar los datos experimentales de 
densidad de fisuración obtenidos en las diversas secciones estudiadas en cada muestra, para 
convertirlos en datos bidimensionales aplicables a una única sección, que se considerará 
representativa de todo el volumen microfisurado. Para ello se determina el valor medio aritmético de 
la densidad de microfisuración, para cada las muestras E1 y E2 y en todas las secciones, en función 
de la profundidad o distancia a la punta de entalla.  
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Tabla IV.5: Valores medios de la densidad de fisuración en E1 (a) y E2 (b) en función de la distancia a la punta de entalla. 
La representación gráfica de estos resultados se muestra a continuación. 
 
Figura IV.19: Representación gráfica (Tabla IV.5 a) de la densidad de fisuras en una sección representativa de toda  la región 
microfisurada en la muestra  E1, en función de la distancia a la punta de entalla. Se puede observar la tendencia de la 
densidad a aumentar con la profundidad, así como la gran dispersión en los datos obtenidos. 
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Figura IV.20: Representación gráfica (Tabla IV.5 b) de la densidad de fisuras en una sección representativa de toda la región 
microfisurada en la muestra  E2, en función de la distancia a la punta de entalla. Puede observarse como, en este caso, la 
densidad de microfisuración disminuye con la profundidad.. 
A la vista de los datos analizados y sus representaciones se pueden realizar diversas observaciones y 
comentarios.  
La primera cuestión que llama la atención, y que ya se ha comentado en apartados anteriores, es la 
diferencia en la tendencia de la densidad de microfisuración con la profundidad. Mientras que en E1 la 
densidad aumenta con la distancia a la punta de entalla, en E2 esta tendencia es inversa (es decir, 
disminuye con la profundidad). No obstante, en E1 se observa como la densidad de fisuración 
muestra un comportamiento relativamente constante (entorno al 0.3 - 0.4) hasta una profundidad 
aproximada de 6 µm. A partir de esta profundidad, los valores de densidad aumentan de forma 
importante, llegando a valores comprendidos entre 0.6-0.9.  
El segundo aspecto a destacar es la diferencia existente en el valor medio de la densidad de 
fisuración para cada una de las muestras. Mientras que en la muestra E1 (menor energía aplicada) 
los valores de densidad (sin considerar los datos más alejados de la punta de entalla, entre 8 -10 µm. 
de profundidad) presentan valores a/l entorno a 0.30 – 0.35 (ver figura IV.19), en E2 (mayor energía 
aplicada) las densidades de microfisuración presentan valores más elevados, comprendidos entre 
0.60 - 0.90, aproximadamente (figura IV.20). Esto resulta lógico, sobre todo teniendo en cuenta que 
un mecanizado más agresivo (mayor energía aportada) provocará un daño mayor, con mayor tamaño 
de poros (a) y una consecuente reducción de la separación entre ellos (l). 
Al considerar como plano de propagación de la grieta el plano de la entalla, se han considerado 
solamente las microfisuras que son interceptadas por este plano. Por tanto, no se han considerado 
las microfisuras existentes junto al plano ideal determinado por la entalla y no interceptadas por este. 
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En realidad el plano de propagación final de la grieta seguirá un camino que no será 
microscópicamente plano, sino aquél con mayor densidad de microgrietas, siempre que esto no 
signifique una desviación importante del modo I de propagación. Por consiguiente, el cálculo realizado 
corresponde a un camino predeterminado por la entalla pero, en realidad, sufrirá pequeñas 
desviaciones siguiendo el camino con mayor densidad de microgrietas, de manera que la densidad 
efectiva de microgrietas será siempre mucho mayor que la determinada. Esto puede apreciarse en la 
figura III.19-20, donde el cálculo de la densidad se ha realizado a lo largo de la línea discontinua roja 
que marca el plano de la entalla, pero obviamente la grieta no seguirá exactamente este plano ya que, 
como puede observarse, a una distancia de alrededor de una micra existe una gran densidad de 
microfisuras y, por tanto, la grieta tenderá a desviarse hacia esas zonas. 
 Por último, se tratará de evaluar la influencia que cada mecanizado ha  tenido en el valor de la 
tenacidad de fractura de las muestras E1 y E2 a partir de la relación planteada por Ortiz (Figura 
IV.21), cuya gráfica se indica a continuación. 
 
Figura IV.21: Relación de tenacidades planteada por Ortiz para determinar KIC de un material microfisurado  [17], en función de 
su densidad de grietas. En verde se indica los resultados obtenidos para E1, mientras que en rojo los obtenidos para E2. 
Como puede observarse, esta gráfica relaciona la densidad de fisuración a/l con el ratio KIC/K0IC, 
siendo KIC la tenacidad del material microfisurado y K0IC la tenacidad intrínseca del material sano. Por 
tanto, a partir de los valores de densidad de microfisuración obtenidos para cada muestra, se halla un 
valor medio (que, se supondrá, representará a toda la región microfisurada y será independiente de la 
distancia a la punta de entalla) que, posteriormente, se entrará en la gráfica de la figura IV.21, 
obteniendo de este modo un cociente KIC/K0IC  para cada una de las muestras. 
Para determinar la densidad de microfisuración media en E1 y E2 se realizará la media aritmética de 
los valores hallados (y recogidos) en las tablas IV.5 a-b (Dado que en la muestra E1 los resultados 
obtenidos en la región más alejada de la punta de entalla se consideran alterados y no 
representativos, para el cálculo del valor medio no se tendrán en consideración). Los valores de 
densidad de microfisuración media para cada caso son: 
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Tabla IV.6: Valores medios de densidad de microfisuración en región microfisurada de E1 y E2.  
A continuación, e introduciendo estos valores en la gráfica de la figura IV.21, se obtienen los 
siguientes valores de KIC/K0IC: 
 
Tabla IV.7: Relación de la tenacidad de fractura del material microfisurado (KIC) respecto del material sano (K0IC ) para la 
muestra E1 y E2. 
Por tanto, teniendo en cuenta las simplificaciones y suposiciones llevadas a cabo en el análisis, así 
como el hecho de que el planteamiento de Ortiz es un modelo teórico y aplicable a un estado 
bidimensional, se puede concluir que la tenacidad de fractura de la región microfisurada (KIC) en E1 
(mecanizado menos agresivo) es, por lo menos, un 84% de la tenacidad de fractura del material sano 
(K0IC), mientras que la tenacidad de la región microfisurada (KIC) de la muestra E2 (mecanizado más 
agresivo) es , como mínimo, un 60% la tenacidad de fractura del material sano. Asimismo, se observa 
como en ninguno de los dos casos (ni en E1 ni E2) la región microfisurada en la punta de entalla de 
las muestras de 3Y-TZP estudiadas aumenta la tenacidad del material. Por tanto, no se desarrolla el 
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2.  CONCLUSIONES 
- La reconstrucción tomográfica  es una técnica con gran potencial de aplicación en el ámbito 
industrial y en el estudio de materiales, cuyos resultados permiten realizar análisis y mediciones de 
gran precisión de parámetros que, mediante otras técnicas convencionales (p.e. micrografías), no 
resultaría posible. 
- El estudio tridimensional de los sólidos facilita la interpretación, análisis e investigación de múltiples 
propiedades físicas y mecánicas de los materiales, aportando información sobre su  comportamiento 
global  y las posibles interacciones entre las distintas fases existentes.  
- La microcaracterización tridimensional  de heterogeneidades o defectos es una herramienta muy útil 
para prever posibles causas de fallo, estudiar la influencia de procesos de producción en 
determinadas propiedades mecánicas o analizar mecanismos de degradación en todo tipo de 
materiales y, en particular, en materiales cerámicos. 
-La ablación láser es una de las técnicas de grabado de materiales cerámicos más efectiva y 
empleada en aplicaciones que requieren elevados niveles de precisión (p.e. microelectrónica). La 
interacción del haz energético con la superficie del sustrato minimiza los posibles daños que puedan 
producirse en la interface muestra-herramienta de corte, ya sea por vibraciones, esfuerzos aplicados 
o abrasión de la zona tratada.  
- Mediante el mecanizado de entallas llevado a cabo en probetas de 3Y-TZP por ablación láser, con 
pulsos ultra cortos de diferente intensidad (E1 y E2), se obtienen radios en punta menores de 0.5 µm. 
Esto permite la determinación de parámetros de fractura (p.e, KIC), a partir de ensayos de flexión 
(SEVNB), obteniendo resultados altamente fiables. 
- No obstante, la fabricación de entallas mediante esta tecnología produce daños en su frente,  
creando regiones con un elevado grado de microfisuración que, en función de su densidad y 
distribución, puede alterar los resultados de KIC obtenidos.  
- El volumen total de microfisuras generadas en el frente de entalla E2 (mayor energía aplicada) es, 
aproximadamente, un 75 % mayor al producido en E1 ( menor energía aplicada). No obstante, ambas 
muestras presentan una evolución en la variación del volumen de microfisuras similar. El volumen 
acumulado de microfisuras en E1 y E2 muestra una variación lineal de, aproximadamente, 2 µm3/ µm 
entre un 17 y un 90 % de la profundidad de la región mirofisurada producida en la punta de cada 
entalla.  
- Aproximadamente el 50% de las fisuras generadas en E1 y E2 cuentan con un volumen de entre 
105-106 nm3. El porcentaje restante de defectos presenta, en ambos casos, distribuciones de volumen 
diferentes.  
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- Tanto en E1 como en E2, el área microfisurada perpendicular al plano de propagación de  entalla 
presenta un comportamiento muy similar. En ambas muestras, el área justo en la punta de entalla es 
de 16-17 µm2, aproximadamente. Desde la punta de entalla hasta una profundidad  aproximada de 5 
µm, el área microfisurada en E1 y E2 disminuye rápidamente (y de modo similar) hasta alcanzar un 
valor aproximado de 2 µm2. A partir de este punto, y en ambas muestras,  este valor se mantiene 
constante hasta alcanzar el material sano (no degradado). 
- El patrón de degradación resultante en el frente de E1 y E2, en función del área microfisurada 
normal al plano de propagación,  no presenta  una evolución de daños coherente y acorde al tipo de 
mecanizado llevado a cabo. A priori, la evolución de dicha variable debería ser decreciente y, en 
mayor o menor medida, continua en función de la profundidad o  distancia a la punta de entalla.  
- Entre el 55-60% de los defectos generados en E1 y E2 presentan un área superficial de entre 104-
105 nm2. La distribución del resto de defectos, en función de este parámetro, muestra resultados muy 
distintos para cada caso. 
- La aplicación del modelo de aumento de tenacidad por microfisuración planteado por Ortiz (teniendo 
en cuenta las limitaciones y suposiciones realizadas) en E1 y E2 indica que, en ninguno de los dos 
casos, dicha microfisuración influye en el aumento de la tenacidad del material. Según este modelo, la 
tenacidad a fractura de la región microfisurada en E1 ve reducido su valor, respecto al material sano, 
aproximadamente en un 16%, mientras que en E2 esta reducción es próxima al 40%.  
- En la determinación de la tenacidad de fractura mediante ensayos de flexión con entallas 
mecanizadas mediante ablación con pulsos láser ultracortos, el valor de K aumentará hasta alcanzar 
el valor de KIC de la región microfisurada (menor que el del material sano), rompiendo dicho material. 
A partir de este momento, se obtiene una única macrogrieta conectada con una longitud total a0+∆a 
(siendo a0 la longitud de entalla y ∆a la  longitud de la región microfisurada). Dicha grieta no avanzará 
y el material no romperá hasta que se alcance el valor de KIC del material sano. Por tanto, puede 
concluirse que cuando se calcula el valor de la tenacidad a partir de un ensayo de flexión (SEVNB) 
con probetas con este tipo de entalla se está calculando realmente la tenacidad del material.  
-Considerando, por un lado, las grandes posibilidades que ofrecen las reconstrucciones tomográficas 
en la investigación de materiales, así como la  existencia de potentes programas informáticos de 
tratamiento y análisis de datos obtenidos mediante está técnica, y por otro lado las limitaciones que 
presenta el modelo de aumento de tenacidad planteado por Ortiz (modelo bidimensional, con 
planteamientos excesivamente simplificados y poco realistas con las condiciones experimentales), se 
espera que los resultados y conclusiones obtenidos en este proyecto sirvan para incentivar, o 
promover,  el estudio y desarrollo de un modelo de aumento de tenacidad por microfisuración 
aplicable a volúmenes tridimensionales y basado en hipótesis más próximas a la realidad 
experimental. 
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V.     ESTUDIO MEDIOAMBIENTAL 
El objetivo de este apartado consiste en determinar los posibles focos de contaminación o afectación 
medioambiental que se hayan podido producir en las distintas etapas llevadas a cabo durante la 
realización del proyecto. 
 La parte experimental del estudio puede dividirse en dos etapas claramente definidas. La primera de 
ellas corresponde al proceso de fabricación de las probetas de 3Y-TZP (sinterizado y pulido), llevada 
a cabo en el departamento de ciencia de Materiales e Ingeniería Metalúrgica de la Universitat 
Politècnica de Catalunya, mientras que la segunda etapa consiste en los trabajos de mecanizado 
mediante ablación láser (fabricación de entallas), realizados en el departamento de Investigación de 
Micro-procesado de Materiales con Láser (GIMMLASER) de la Universidad de Salamanca.  
En el caso de la fabricación de las probetas, los etapas que muestran una mayor afectación a nivel 
medioambiental son el sinterizado (consumo eléctrico del horno utilizado) y posterior pulido de las 
muestras (vertido a la red de alcantarillado de residuos, como agua con polvo de óxido de circonio, 
lubricantes y otros productos químicos). Durante la etapa de fabricación de las entallas (ablación 
láser), el aspecto que más puede influir sobre el medioambiente es el consumo eléctrico del equipo 
láser, aunque considerando la superficie a fresar y el número total de entallas realizadas, su influencia 
puede considerarse prácticamente despreciable.  
Todas estas operaciones se han llevado a cabo en laboratorios situados en zonas urbanas con 
densidades de población media-alta, por lo que se considera que la emisión de los gases (combustión 
de sustancias orgánicas) generados durante el sinterizado no requiere de ningún tratamiento especial 
ya que, aunque su impacto es negativo, sus efectos son, comparativamente y en relación a la 
contaminación existente en el entorno, limitados en magnitud y extensión. En cuanto a los posibles 
residuos vertidos a la red  de alcantarillado, y al igual que en el caso anterior, se supone que su 
influencia medioambiental es despreciable y podrá ser totalmente asumible por los sistemas de 
tratamiento de aguas existentes  en dicha red.  
Para el estudio e inspección de las probetas se han empleado equipos electrónicos especializados 
(FIB-SEM), mediante los cuales se han obtenido los datos (imágenes) necesarios para el posterior 
análisis de las regiones de interés. Su mayor impacto medioambiental es el consumo eléctrico. No 
obstante, teniendo en cuenta que únicamente se han inspeccionado dos entallas, su coste energético 
puede considerarse totalmente asumible y con un impacto medioambiental bajo. 
El tratamiento, procesado y análisis de los datos obtenidos se ha realizado con un equipo informático 
estándar. Su consumo eléctrico, teniendo en cuenta las horas empleadas y el período de tiempo en el 
que se ha llevado a cabo el proyecto (7 meses), puede considerarse totalmente normal y comparable 
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al de cualquier usuario particular que haga un uso ordinario de un equipo de estas características. Por 
lo tanto, el impacto medioambiental provocado por esta etapa del estudio puede considerarse 
prácticamente nulo. 
A la vista de todo lo expuesto anteriormente, puede concluirse que el presente proyecto provoca 
ciertos efectos medioambientales negativos claramente delimitados, aunque de magnitud totalmente 
asumible y cumpliendo, en todo momento, con las medidas de seguridad y control necesarias para 
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VI.    COSTE DEL PROYECTO 
El coste del presente proyecto refleja el pago de las horas dedicadas por el personal encargado de su 
elaboración (Ingenieros, técnicos y Jefe de proyecto), así como el gasto correspondiente a los 
equipos y medios materiales empleados durante el estudio por el grupo de Investigación de Micro-
procesado de Materiales con Láser (GIMMLASER) de la Universidad de Salamanca y por el CRnE  
(Centre de Recerca de Nanoenginyeria) de la Universitat Politècnica de Catalunya. 
En el CRnE, los gastos se han calculado teniendo en cuenta la utilización del FIB-SEM, la licencia del 
programa AVIZO y el equipo equipo informático necesario para la elaboración de las tomografías. 
El proyecto comenzó en 10 de enero y ha finalizado el 4 de septiembre. Las cuatro primeras semanas 
del proyecto han sido empleadas en la búsqueda y recolección de información, lectura de artículos y 
bibliografía de interés y familiarización con el software. El tiempo dedicado al proyecto en laboratorio o 
instalaciones de CRnE han sido, aproximadamente, entre 35-40 horas. La duración aproximada del 
proyecto es de 7 meses. 
 





























Microfisuración de entallas en cerámicas mediante mecanizado por ablación con pulsos láser ultra cortos                  Pág. 97 
 
VII.    AGRADECIMIENTOS 
En primer lugar quisiera agradecer a Marc Anglada Gomila y a Miquel Turón Viñas su colaboración y 
asesoramiento, en todo momento, durante la realización del proyecto, así como su disponibilidad y 
paciencia a la hora de resolver las dudas surgidas. 
Por otro lado, quiero agradecer el apoyo recibido de todos mis compañeros de Ingeniería de 
Materiales, que me han ayudado en todo momento y sin los cuales esta etapa de estudios hubiese 
sido  muchísimo más dura. 
Finalmente, agradezco el apoyo incondicional recibido por mis padres y mi hermana, así como de 
Carolina y Sofía, cuya paciencia ha sido enorme durante todo este tiempo y sin las cuales, 


























Microfisuración de entallas en cerámicas mediante mecanizado por ablación con pulsos láser ultra cortos                  Pág. 99 
 
VIII.   REFERENCIAS Y BIBLIOGRAFIA 
[1]. ASTM International, Standard test Methods for Determination of Fracture Toughness od 
Advanced Ceramics at Ambient Temperature, 2001.  
[2]. Avizo User’s Guide, Visualization Sciences Group, SAS, 2013. 
[3]. Barsoum M.W., Fundamentals of Ceramics, IOP, 2003. 
[4]. Bueno S., Baudín C., Mechanical Behaviour of Structural Ceramics, Boletín de la Sociedad 
Española de Cerámica y Vidrio, 2006. 
[5]. CAMECA, Science & Metrology Solutions, www. cameca.com, Instruments for Research: Atom 
Probe. 
[6]. CERAMTEC, The Ceramic Experts, www.ceramtec.com, Thermal Properties 3Y-TZP. 
[7]. EAG (Evans Analytical Group), www.eag.com, Focused Ion Beam. 
[8]. Fett T., Estimated stress intensity factors for semi-elliptical cracks in front of narrow circular 
notches, Eng. Fract. Mech., 1999. 
[9]. FIBICS Incorporated, www.fibics.com, Introduction to Focused Ion Beam Systems. 
[10]. Gross D., Fracture Mechanics with an Introduction to Micromechanics, Springer, 2011. 
[11]. Heimann B., Classic and Advanced Ceramics: From Fundamentals to Applications, John Wiley & 
Sons.  
[12]. Hutchinson J.W, Mechanism of Toughnening in Ceramics, Theoretical an Applied Mechanics, 
Elsevier Science Publishers, 1989. 
[13]. Indian Institute of Technology Kharagpur, www.iitkgp.ac.in, Mechanical Engineering Department, 
Course LM-40, Non Conventional Machining. 
[14]. Lambert J., Cantat I., Delannay R., Renault A., Extraction of relevant parameters from 3D images 
of foams obtained by X-ray tomography, Elsevier Science Publishers, 2005. 
[15]. Maire E., Bouaziz O., Michiel M., Verdu C., Initiation and Growth in a Dual-Phase Steel Observed 
By X-Ray Microtomography, Elsevier Science Publishers, 1990. 
[16]. Munz D., Fett T., Ceramics: Mechanical Properties, Failure Behavior, Materials Selection, 
Springer, 1998. 
[17]. Ortiz M., Microcrack coalescence and macroscopic crack growth initiation in brittle solids, 1988. 
Pág. 100  Memoria 
 
[18]. Pelleg J., Mechanical Properties of Materials (Solid Mechanics and Its Applications), Springer, 
2012. 
[19]. Quinn G. D, Bradt R. C., On the Vickers Identation Fracture Toughness Test, Journal of the 
American Ceramic Society, Vol.90, 2007. 
[20]. Samant A. N., Dahotre N. B., Laser machining of structural ceramics – A review, Elsevier 
Science Publishers, 2009. 
[21]. Shum D., Hutchinson J.W, On Toughnening by Microcracks, Theoretical an Applied Mechanics, 
Elsevier Science Publishers, 1990. 
[22]. Singh R., Lawson S., Sintering, Microestructure and Mechanical Properties of Commercial Y-
TZP, Journal of Material Science, 1996. 
[23]. TOSOH Corporation, www.tosoh.com. 
[24]. Tseng, A., Recent developments in micromilling using focused ion beam technology, Journal of 
Micromechanics and Microengineering, 2004. 
[25]. Turon-Vinas M., Anglada M. Fracture toughness of silicon nitride determined from surface 
notches induced by pulsed femtolaser ablation, Elsevier Science Publishers, 2014. 
[26]. Turon-Vinas M., Anglada M. Fracture toughness of zirconia from a shallow notch produced by 
ultra-short pulsed laser ablation, Elsevier Science Publishers, 2014. 
[27]. Van Dalen G, Koster M.W, 2D & 3D Particle Size Analysis of Micro-CT Images, Unilever 
Research & Development, Advanced Measurement & Data Modelling. 
[28]. VSG Group, www.vsg3d.com, Rock sample porous network analysis By Visualization Sciences 
Group, Inc. Avizo Fire and Wind Editions. 
[29]. Wachtman J.B, Mechanical properties of Ceramics, Wiley-Interscience publication, 1996.  
[30]. Zhao W., Rao P., LingZ., A new Method for the Preparation of Ultra-sharp V-Notches to Measure 
Fracture Toughness in Ceramics, Elsevier Science Publishers, 2014. 
Otras referencias Bibliográficas: 
[31]. Damani R., Gstrein R., Danzer R., Critical notch-root radius effect in SENB-S fracture toughness 
testing, Elsevier Science Publishers, 1995. 
[32]. Delgado-Ruíz RA., Calvo-Guirado JL., Moreno P., Guardia J., Gomez-Moreno G., Mate-Sánchez 
JE, et al.,  Femtosecond laser microstructuring of zirconia dental implants, 2011. 
[33]. Evans A.G, Perspective on the Development of High-Toughness Ceramics, Journal of the 
American Ceramic Society, Vol.73, 1990. 
Microfisuración de entallas en cerámicas mediante mecanizado por ablación con pulsos láser ultra cortos                 Pág. 101 
 
[34]. Fan S., Li M., Characterization of Distributed Damage and Self-healing in Cementitious Materials 
Based on Time-Dependent 3-D X-ray Computed Micro-tomography, Department of Civil & 
Environmental Engineering, University of Houston. 
[35]. Fischer H., Waindich A., Telle R., Influence of preparation of ceramic SEVNB specimens on 
fracture toughness testing results, 2008. 
[36]. Leonard F., Stein J., Wilkinson A., Withers P., 3D Characterization of Void Distribution in Resin 
Film Infused Composites, Northwest Composites Centre, School of Materials, University of 
Manchester. 
[37]. Niihara K., A fracture mechanics analysis of indentation-induced Palmqvist crack in ceramics, 
1983. 
[38]. Nishida T., Pezzotti G., Mangialardi T., Paolini AE. Fracture mechanics evaluation of ceramics by 
stable crack propagation in bend bar specimens, 1996. 
[39]. Sebastiani M., Renzelli M., Focused Ion Beam and Nanomechanical Tests for High Resolution 
Surface Characterisation: New Resources for Platinum Group Metals Testing, Johnson Matthey 
Technology Review, 2014. 
[40]. Seuba J., Tomografía de nanoidentaciones en diferentes materiales, ETSEIB – UPC, 2011. 
[41]. Turon-Vinas M., FIB tomography of WC-Co composites, ETSEIB – UPC, 2011. 
[42]. Tvergaard V., Hutchinson J.W, Microcracking in Ceramics Induced by Thermal Expansion or 
Elastic Anisotropy, Journal of the American Ceramic Society, Vol.71, 1988. 
[43]. Wolfinger T., Westenberger P., Evaluation of specific network properties of paper using 
computer tomography and the latest Avizo Fire analyzing tools, VSG3d FEI-Visualization 
Sciences Group, Germany. 
 
 
 
 
 
 
 
